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Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version : E 
Date: 21/03/2007 
1/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LORS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date de I'analyse de controle :£jQ.../.0..^./.Qj^. 

Demande faite par : ....(JSft2>.^ 

H° d'echantillon concerne : .A..ffi3.^.S. 

Nature du milieu biologique : ..j(jliU<*^iU ..,. 



COPIECKTIEIEE 

CONFORMEDESDONNfeS 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 




Lieu de destockaae Chambre froide^ Congelateur D n°„.<Wi.^.?r.<l. 
Conditions de stockaae -80°cn -20°C D +4°C^ 
Destocloae des flacons A^ B D 
Date •.ZO../OJ^../.0^. Heure ^/liQ.... h..y JQ., . Operateur : A£X 



Svsteme : VersapakD Berllngerl^. Autre D U° : i^.3^33.Ki$.S 

Conformite oar raoport au oroces verbal de controle antldopage : Out & Non D 

Inteariti des scelles : Ouij^ Non D 

Validatlc^n de/la conformite de rechantillon (Signatures) : 




T6moin ind^^etidant 



Expert 



- ^Aiit re ns /lyM 




J 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-CE-01 
Version: E 
Date: 21/03/2007 
2/2 



FORMULAIRE DE TRAITEMENT DE L'ECHANTILLON LOJtS D'UNE ANALYSE DE 

CONTROLE 



Date •.%0...lOH.I-O^. Heure : ^O... h.^... Operateur : ,.M.^.... 

Localisation : salle n° ..QO.}t, 

N^duflacon: -k3^3MS 

Volume ; .4^i?...mL 

(si le milieu estcongele attendre sa decongilation pour mesurer le volume) 

Validation^e I'ouverturedu scelle (Signatures) : 



comcmFim 



Operateur: 



Date : ....,./„.,..,/...,.,, Heure : ,..;.... h.,. ...... 

Svsteme ;. VersapakD Berlinger D Autre D 

N° de flacon : /V° descelle : ...;. 

Volume restant : 

Lieu de stockaae Chambre frolde D Congelateur D n° 

Conditions de stockaae -80°C D -20°C D +4«>C D 

Stocliaaede la remis sous scelle 

Date : / /....,.. Heure : h . Operateur 

Validation de la remise sous scelle (Signatures) : 



Laboratoire 



Temoin independant 



Expert 



Autre U ^S^ 



^^^/C.^^^'&rf^ 




Autre 



Cet enreglstrement est a archiverdans le dossier analytique de la contre expertise. 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-05A 
Version: C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABBLrrE DES FLACONS A ET B 



N» de SSrie : 
Reception et Stock aae avant enreaistrement fsl necessaire't; 



Reception par 


Date et Heure 


Stoclcage 


Heure 






- 


- 



Stockaqe aores enreaistrement ; 



Flacons 


Entreposes par 


Date et Heure 


Lieu 



















Ciiame de possession des flacons A; 



Eciiantillon A 993865 



Cliaine de possession des flacons B; 



Eciiantiilon 



Cet enregistrement est a comerver dam le dossier de la serie s'il ny a pas depositifou dans le dossier posltif. 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 


16/04/2007 
09h30.. 


49/10 


CH-FR.5 (-ZCC) 


Destockage pour renumerotation 


16/04/2007 




CH-FR,1 (+4<»C) 


Stockage apres nouvelie numerotation 


17/04/2007 
llh25 


01 


Salle 004 
(amblant) 


Destockage pour tirage au sort n°2 puis 
restockage 


18/04/2007 
10h30 


01 


Salle 004 
(amblant) 


Destockage pour tirage au sort n°3 puis 
restockage 


19/04/2007 
llh2d 


10 


Salle 004 
(ambiant) 


Destockage pour tirage au sort n°4 puis 
restockage 


20/04/2007 
10h40 


10 


Salle O04 
(amblant) 


DSstockage pour tirage au sort n^S 


20/04/2007 
10h55 


49 


Salle 004 
(amblant) 


Ouverture des scelles 


20/04/2007 
llhOO 


49 


Salle 004 
(amblant) 


Mise en tube pour confirmation XRMS 
(EC31) 



Date 


Code operateur 


Localisation 


Raison du transfert 
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Departement des analyses 



ENREGISTEIEMENT 



Codification: E-TE-05B 
Version : C 
Date: 17/10/2006 
1/1 



TRACABILITE DES ALIQUOTES A ET B 



Cha?ne de possession des aliouotes A: 



N° de Serie : 



Echantlllon A 993865 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
opSrateur 


-Etape 


Remarques 


20/04/2007 
llhlS 


Aliquote EC31 


.49 


Preparation jusqu'a 
acetylatlon 


Confirmation IRI^S(EG31) 


21/04/2007 
9hlO 


Aliquote EC31 


49 


Fin de preparation 




21/04/2007 
15h09 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/MS sur 
MSD22 . 




21/04/2007 
17h50 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Reprise pour analyses 
IRMS 




21/04/2007 
18h52 


Aliquote EC31 
(3 fractions) 


49 


Analyse GC/C/IRMS sur 
ISOPRIME2 


AJ}sence 

d'appauvrissement 
isotopique significatif 























Chaine de possession des aiiouotes B; 



■Echantlllon 



Date 


Aliquote(s) 


Code 
operateur 


Etape 


Remarques 























Cet enregisirement est a conserver dans le dossier de la serie s'il n'y a pas depositifou dans le dossier positif. 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Code: 

Version : 

Date: 



FICHE RECAPITULATIVE PES ANALYSES PRESENTEES 



E-RECAP-Ol 

J 

09/06/2006 



Code operateur de I'analyste : qcj 
Date et paraphe : i34.\cH\o^ 






Hors portee d'accreditation 

Raison ou num6ro d'6cart de la declaration en hors port6e : 



Code operateur du responsable : j^q 
Date et paraphe ;^/^ J, ^^^ 







5 



f 



fl r^mnllr r\or lA rcionrvn 



Cet enreeistrement est a archiver dans le dossier de confirmation 
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INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 

1/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
: . GC/C/IRMS 



Appareilntilisable : 



ISOPRIME MIGROMASS- GV INSTRUMENT 



Mode operatoire d'extractinn : M-EX-24 

Mode op6ratoire de preparation du Mix Acetate : M-EXMix-05 

Mode operatoire d'analvse: -GC/MS: M-AN-52 

-GC/C/IRMS: M-AN-41 

L'analyse CG/MS doit etre effectuee.avant 1' analyse GC/C/IRMS 

Mode operatoire de d^pouiilement : - GC/MS: M-RDP-05 

- GG/C/IRMS: M-DP-31 

Depouiller l'analyse GC/MS avant d'effectuer l'analyse GC/C/IRMS 



APPLICABLE le 
19 JAN. 2006 



iNDD 



Traiter simultanement : 



un blanc urinaire 
un aliquot 6chantillon 



CONFIDENTIEL 



C 



LNDD 1405 



LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-CONF-31 
Version : D 
Date : 17/01/2006 
2/2 



CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR 
GC/C/IRMS 




B 



D 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 



Ajout d'lme extraction sur Gilson 



Ajout de la preparation du mix acetate (M-EXMIX-05) 
Ajout deM-IlDP-Q5. 



31/10/2002 



24/01/2005 



28/10/2005 



17/01/2006 



CONFIDENTIEL 



^ 
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LNDD 



MODE OPERATOBRE 



CodiJBcation : M-EX -24 
Version : C 
Date : 17/01/2006 

1/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/r/TPMR 



Documents utilises : E-TE-OSC, I-VOL-Ol, I-EX-QC, I-EX^J, I-EX-OS etl-TSACOSC 

Remplir la fiche de preparation - confiimation / contrc expertise en CPG/C/SMRI E-TE-03C 

^^^^^^^ Materiel Reactifs et i>rnd,.it. 



Prise d'essai selon I-VOL-01 
8 ml maximum par tube 



Centrifugation 5 minutes 



Transvaserle sumageant dans tube 
pr^lablement identifies 

(cfI-TRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Traee 
selon I-EX-06 



Evaporation a sec 



Ajouter 1.5 ml de tampon phosphate 
pH = 6.5 



Agiter jusqu'a dissolution complete 



Ajouter 2 gouttes de 
P-glucuronidase 



Boucher et agiter 1 seconde 



Hydrolyser IhOQ a 55*^0 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Biohit l-5ml 
Cones Biohit 

Centriftigeuse 4000 tr/min 

Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 SOOmg 
Tubes Kimbles 16x100 mm 

Bain k sec a 60°C 

Dispensette 

Vortex 
Compte.goutte 



Bouchons Zymarck 
Vortex 

Etuve 



Centrifiigatio n 5 minutes " ~~\ Centrifugeuse 4000 tr/min 



Transvaser le sumageant dans 

tubes prealablement identifies 

(cfI-tRAC-03C) 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selon I-EX-07 



Evaporation a sec 



Tubes Kimble 16x100 mm 
Pipette Pasteur 



Cartouches Bond Elut C18 200mg 
Tubes Kimble 13x100 mm 

Bain a sec k 60°C 



APPLICABLE fe 
^ 9 iAN. 2006 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



Azote 



Tampon Phosphate pH = 6.5 
Chambre froide a +4°C (cf M-P-05) 



p-glucuronidase 
Chambre froide a +4''C 



CONFIDENTIEL 



Azote 



? 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EX -24 
Version ; C 
Date :17/01/2006 

2/4 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATiON DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES BE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TRMS 



Operations 



Dissoudre et reunir dans un tube 
les extraits du meme echantillon : 

Mettre de cote un tube sec 
Ajouter 500 ^1 d'acetonitrile dans 
les autres tubes et agiter 10s avant 
de les transvaser dans le tube sec 



Rincer les tubes transvases avec 
SOOul d'acetonitrile 



Evaporation a sec 



Ajouter 50 nl de pyridine 
Ajouter 50 fil d'anhydride acetique 



Reprendre par rotation 16gSre du 

tube en position quasi horizontale 

Agiter 5 secondes et boucher 



Deriver le tube bien ferm^ IhOO 

a^OXoulaisser 
une nuit a temperature ambiante 



Evaporation k sec 



Ajouter 1 ml d'acetonitrile 
Agiter 10 secondes 

Ajouter 1 ml d'eau ultrapure 
Agiter 10 secondes 



Extraire sur SPE Rapid Trace 
selonl-EX-OS 



Evaporation a sec des fractioris 
Fl (environ 2h00) 
F2 (environ lh30) 

F3 (environ 45min) 



Mat6ricl 

Pipettman de 1 ml 
Pipette pasteur 
Vortex 



Pipettman del ml 
Pipette pasteur 

Bain a sec ^ 6Q°C 

Pipettman de 50 pi - Cones Greiner 
Vortex 

Vortex 



Bain a sec a 60°C 

ou 

Portoir a tubes sous hotte 

Bain a sec a 60°C 

Pipette Biohit 1-5 ml 
Cones Biohit 

Vortex 

Cartouches Baker CI 8 500 mg 
Tubes kimble 13x100 mm 

Bain a sec a 80°C 



Reactifs et produits 

Acetonitrile 



Acetonitrile 



Azote 



Pyridine dessechee 
Anhydride acetique > 99% 



CONFIDENTI 



Azote 

Acetonitrile 
Eau ultrapure 



Azote 



5 
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LNDD 



MODE OPERATOERE 



Codification : M-EX -24 
Version : C 
Date :17/01/2006 
. 3/4. 



METHODEm PREPAJRATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/TttMS 



Traitement des fractions Fl, F2 et F3 
Operations Materiel 



Reactifs et produits 



Ajouter le SI selon I-VOL-01 



Seringue Hamilton de 50 nl ou de 100 Androstanol acetate H67 200 ng/ul 
\i\ selon le volume ajout6 



Ajouter 200 jil d'ac^tonitrile 



Pipettman reglable de 200 ^1 
Cones Greiner 



Reprendre par rotation legfere du 
tube en position quasi horizontale 



Centrifugation 5 minutes 



Transferer dans les vials 

prdalablement identifies 

selon I-TRAC-03C 



Centrifiigeuse 4000 tr/min 

Vials en verre avec insert 300 \i\ 
ou vials en verre de 1.5ml 
selon le volume " 



Evaporation a sec | Bain a sec a 60°C 



Reprendre dans de lliexane 
selon I-VOL-01 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Ac^tonitrile 



CDNFIDENTIEL 



Azote 



Pipettman r6glable de 200 jil ou 1 ml Hexane 



Capsules a sertir - Vortex 



Apr^s analyse GC/MS ; 



Reajustement du SI si n^cessaire 

(Cf. I-VOL-01) 

Agiter 10 secondes 



Evaporation a sec 



Reprendre dans de ITiexahe 
(CfI-VOL-01) 



Sertir et Agiter 10 secondes 



Seringue Hamilton de 50 }il Androstanol acetate H67 0.2mg/ml 

ou de 100 nl selon le volume ajoute 



Bain a sec a 60''C Azote 

Pipettman reglable de 200 \i\ ou 1ml Hexane 

Capsules k sertir - Vortex 



Jo 



LNDD 1409 




Codification : M-EX 
Version : C 
Date : 17/01/2006 
4/4 



-24 



METHODE DE PREPARATION POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
. METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



r6dige par 



verifie par 



verifie par 



approuv6 par 



N" Version 



1 



B 




Creation du document. 



Motif 



Modification des quantites de SI et d'ACN, ajout d'une remarque sur 
ritnportance de la rotation des tubes 



A ~>Passage de projet en document validd 
temps/temperature acetylation 



modification 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme ecliantillon avant derivation 

I'evaporation des pliases organiques se fait maintenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 



Date 



03/06/2002 



14/10/2002 



04/02/2004 



16/07/2004 



changement de cartouche pour la premiere extraction 

addition d'une nouvelle fraction d'analyse 

reunion des aliquots d'un meme echantillon avant derivation 

I'evaporation des phases organiques se fait mamtenant sous azote (E- 

INFO du 10/05/04) 

changement SE en SI et ajout analyse GC/MS avant GC/G/mMS 



17/01/2006 



CONFIDENTIEL 



X 
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INSTRUCTION 



Codification ; I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

1/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES PE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Dur6e d'extraction pour un tube: 

Tube utilise: 

Type de cartouche utilis6e: 



IrmsO.spe 

13.30nun 

Kimble 16xl00mm 

Bond Elut C18 Varian 500mg/3ml 



Documents utllisis: I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 

Voie 1 : Methanol 
Voie 2 .; Eau ultrapure 
Voie 3 : Acetonitrile 
Voie 4 : Rien 
Voie 5 •: Rien 
Voie 6 : Rien 
Voie 7 : Rien 
Voie 8 : Rien 



ASSURANCEQUAirrfe 
UNDO 



CONFIDENTIEL 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a I'air libre 
2. LANCEMENT PEL'EXTRACTION : 

Effectuer les puges eau, air et/ou solvant. Voir I-M-02. 

Positionner a droite les tubes a extraire et a gauche les tubes de recueil et placer les cartouches , 

L'ordre de passage est le suivant; 
Blanc urinaire 1 
Echantillon 1 
Blanc uriaire 2 
Echantillon 2 

Pour lancer I'.extraction, voir I-N-02. 



J^ 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

2/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



3. DESCRIPTION DES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTRACTION ; 



Etape 


Source 


Recueil 


Volume 
(ml) 


Debit (ml/min) 


Conditionnement colonne 


Methanol 


Poubelle 


3 


10 


Conditionnement colonne 


Eau ultrapure 


Poubelle 


3 


10 


Chargement echantillon 


Echantillon 


Poubelle 


8.5 


4 


Lavage 


Eau ultrapiure 


Poubelle 


4 


• 10 


Sechage 


1 minute 


Eiution 


Methanol 


Fraction 1 


6 


2 


Rin?age canule 


Eau ultrapure 


Canule 


2 


20 


Rin^age canule 


Methanol 


Canule 


2 • 


20 



CONFIDENTIEL 



J\ 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -06 
Version : C 
Date : 06/02/2006 

3/3 



PREMIERE EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION CES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redig6 par 



verifi6 par 



approuv6 par 



Personne concemee 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 



Jacques DE CEAURRIZ 




EVOLUTIONS 



N° Version 



1 



A 
B~ 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 
d'elution 



Revision bieimale 

changement de cartouche d'extraction et des volumes de lavage et 

d'elution 

homogeneisation titre , ajout I-M-02 et I-N-02 ' 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



06/02/2006 



CONFIDENTIEL 



Jk 
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Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

1/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLffiE (SPE) POUR LA CONHRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Application : 

Dur6e d'extraction par tube : 
Tube utilise de recueil utilise : 
Type de cartouche utilisee : 



Irmslte.spe 

16.30 min 

Kimble 13x100 mm 

Bond Elut C]8 Varian - 200 mg / 3 ml 



Documents utilises : I-M-02, 1-N-02 



1. DISPOSITION PES SOLVANTS 



/iSSURANCEQUALn^ 
LNDD 



Voie 1 : 


Methanol 


Voie2: 


Eau ultrapure 


Voie 3 : 


Acetonitrile 


Voie 4 : 


Rien 


Voie 5 : 


Rien 


Voie6 : 


Rien 


Voie 7 : 


Rien 


Voie 8 : 


Rien 



CONFIDENTIEL 



Les voies 4, 5,' 6, 7 et 8 restent a I'air libre. 

2. LANCEMENT PE L'EXTRACTION : 

Effectuer les purges eau, air et solvant si necessaire. Voir I-M-02 

Positionner a droite les tubes a extraire et disposer au niveau des recueils les tubes ISxlOOmm ins^r^s 
dans les tubes 16x1 00mm. 

L'ordre de passage est le suivant : 
Blanc urinaire 1 tube 1 
Blanc urinaire 1 tube 2 

Blanc urinaire 1 

Echantillon 1 tube 1 
Echantillon 1 tube 2 
Echantillon 1 .... 
Blanc urinaire 2 tube 1 
Blanc \jrinaire 2 tube 2 
Blanc urinaire 2 .... 



J"^ 
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INSTRUCTION 



Codification : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

2/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLmE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Echantillon 2 tube 1 
Echantillon 2 tube 2 
Echantillon 2 .... 

Placer les cartouches et lancer Textraction selon I-N-02. 



3. DESCRIPTION PES PRINCIPALES ETAPES DE L'EXTR ACTinN 



Etape 



Conditipnnement colonne 



Conditionnement colonne 



Chargement echantillon 



Preparation du melange 20% 
'Lavage 



Preparation du melange 30% 



JLavage 



Sechage 



Elution 



Rin9age caniile 



,Rin9age canule 



Source 



Methanol 



Eauultraptn-e 



Echantillon 



Acetonitrile / Eau ultrapure 



Acetonitriie / Eau ultrapure 20/80 



Acetonitrile /Eau ultrapure 



Acetonitrile / Eau ultrapure 30/70 



Recueil 



Poubelle 



Poubelle 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



Mixer 



Poubelle 



1 minute 



Acetonitrile 



Eau ultrapure 



Methanol 



Volume 
(ml) 



0.8/3.2 



0.6 / 1.4 



Fraction 1 



Canule 



Canule 



Debit 
(ml/min) 



10 



10 



30 



30 



20 



20 



CONFIDENTIEL 



yfC 
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Codiiacation : I-EX -07 
Version : D 
Date : 06/02/2006 

3/3 



DEUXIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLffiE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



redige par 



verifie par 



approuve par 



N" Version 



1 



A 



B 



D 



Personne concem^e 



Cynthia MONGONGU 



Corinne BUISSON 




Jacques DE CEAURRIZ 



Motif 



Creation du document. 



Acceptatioii du projet passage en version A 



Revision biennale 

changement des vplumes de lavage etd'elution 



R^ajustement de rextraction 



Reajustement de I'extraction 

D:homog6neisation du titre, ajout I-M-02 et I-N-02 



Date 



30/04/2002 



24/10/2002 



31/08/2004 



22/04/2005 



06/02/2006 



CONFJDENTIEL 



A 
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LNDD 



INSTRUCTION 



Codification : I-EX -08 
Version : C 
Date : 08/09/2005 

1/3 



TROISBEME EXTRACTION SUR PHASE SOLBDE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE DES 3VIETABOLITESDE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/ERMS 



Application : 


ini]s2te.spe 


Dur6e d'extraction pour un tube : 


41^ mm 


Tiibe utilise : 


Kimble 13x100 mm 


Type de cartouche urilisee : 


Baker Ci8 


Volirae de la cartouche : 


500mg/3ml 



1 - DISPOSITION i)ES SOLVANTS : 



Voiel: 


M6thanol 


Voie2: 


H2O (idtrapure) 


Voie3: 


Ac6tonMb 


Voie 4: 


Rien 


Voie 5: 


Rfen 


Voie 6: 


Rien 


Voie 7: 


Rien 


Voie 8: 


Rien 



Les voies 4, 5, 6, 7 et 8 restent a Fair Ebre. 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



CONFIDENTIEL 



2 - LANCEMENT DE LA SEQUENCE D'ANALYSE : 

Efibctuer les purges eau, air et solvant sin6cessaire (cf I-M-02) 
Lancer lextraction sebn I-N-02 

Positbimer a droite les tubes a extraire et ^ g^ixjhe les tubes eluats. 

XJtifiser le gros rack, disposer aumveaudes receuilsfes tubes 13x100 mminser^s dans des tubes 

16x100 mm et placer ies echantiBons dans Tordre suivant : 



Jl 
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Version : C 
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2/3 



TROISIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLffiE (SPE) POUR LA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Tubes des echanlffloDS 



Blanc urinaire 1 



Espace libre 



Tvbes des recueils 



Blanc urinaire 1 fractionFl (m6tab6Kes de la cortisone et du Cortisol) 



Espace libre 



EcbantUbnl 



Espace Bbre 



Espace libre 



Blanc urinaire 1 taction F2 (Keto) 



Blanq urinaire 1 fraction F3 (Dbl) 



Echantilfon 1 fractionFl (metabolites de la cortisone et ducortiso^ 



EchantiDon 1 Fraction F2 (Keto) 



EchantiDon 1 FractionF3 (Pbl) 



Placer les cartouches en lafesant deux iotervalles de Hbre entre chaqite cartouche et cliquer 
ensuite surRUN MONITOR puis surRUN du module choisi 

3 - EXIRACnON SUR CARTOUCHE : 



COHFIDENTll 



Etape 


Solvant 


Recueil 


Volume (ml) 


Debit (mj/min) 


CoiHiitfonnement cofonne 


MeOH 


PoubeDe 


5 


10 


CondffibnnemBnt cobnne 


H2O 


Poiibelte 


5 


10 


Chargpment echantiDon 


Reprise CH3CN-H2O 50/50 


Poubelfe 


2,5. 


4 


Preparation melange 30 % 


CH3CN-H2O 


NBxer 


. 1,8/4,2 


30 


Lavage 


CH3CN-H2G 30/70 


Poiibelte 


6 


2 


• Preparation melange 40 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/3,6 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 40/60 


PoubeBe 


6 


2 


Preparation mSlange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


3/3 - 


30 


ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


FVactionl 


6 


2 


Preparation melange 50 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


1/1 


30 


ElutionFl 


CH3CN-H2O 50/50 


Fraction 1 


2 


2 


Preparation melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


4,5/1,5 


30 


ElutiDnF2 


CH3CN-H2O 75/25 


Fraction 2 


6 


2 


Pr6paratbn melange 75 % 


CH3CN-H2O 


Mixer 


2,4/0,8 


30 


Lavage 


CH3CN-H2O 75/25 


Poiibelte 


3,2 


2 


EhitbnFS 


CH3CN 


Fractions 


4 


2 


Rkipags Canute 


H2O 


Canute 


2 


30 


Lavage 


MeOH 


PoubeDe 


2 


30 



JS 
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TRdlSIEME EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE (SPE) POURLA CONFIRMATION DE 
L'ORIGINE PES METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR GC/C/IRMS 



Action 



T6iig6 par" 



verifi6 par 



verifi6 par 



approuvd par 



N° Version 



1 



B 



Pcirsojlfig' cbtLcernjIe" ■ •- 



Gynthda MONGONGU 



Caroline BASTIEN 



Adeline MOLINA 



Jacques DE CEAURRIZ 




EvoLUTiam 



Motif 



Creation du document. 



Acceptation du projet passage en version A 



Revision biennale 

analyse d'une troisifeme firaction 



Elimination d'une interference dans la firaction Fl - Changement titre 
pour homogen6isation 



Date 



30/04/2002 



02/10/2002 



31/08/2004 



08/09/2005 



CONFIDENTIEL 



Ao 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
1/4 



FICHE DE SmVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Mode operatoire d'extraction: 



M-EX-24 



Echantillon : 



A n<^^ tts 



Sexe : M 



Mise a I'ambiant de I'tehantillon : Date ; 



Aj=.\'aH\'s'^ 



Heure : 



\oV\4o 



Prise d'essai: 



Volume: 



d.i\ mL 



Heure: 



UK«: 



Paraphe: 



^ 



^ 





Date 


Appareil 


Temperature en "C 


Valeur lue 


Paraphe 


PH 


"AoIohIo^ 


pHmetn°: :^ 


la,S 


S^VlG 


^^ 


Densite 


Ajo^rsHlo'^ 


Refraetn" ;■ J, 


PM^^P 


l.OiS 


Jl»yr 












' ^^^^^^^^) — ' 



Blanc urinaire ; 



Pool -o^ 



Densite ; 



\xoJia> 



Prise d'essai ; 



VGniL 



Paraphe ; 




Preparation de I'^chantillon 




Hydrolyse 



*j=.\on\o^ 



Code du tampon : t-o 6 VAi t>t-\ o 
D]LU* de la poiu : \ % o%<^ 
Etuven": S" 



Rapid Trace: CToO 



Lieu • CTT-FR 1, 



*DLU: date limite d'utilisation 





JIA 
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Codification: E-TE-03C 
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FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Ac6tylation 



t*io\cH \o^ 




Evaporation 




DLU* Anhydride ac6tique : vi\jUsoi 
DLU* Pyridine: VJl\ *joo^ 
^"'^ ° sffn (RSF,) • 
ou Temperature ambiante 




Analyse par CG/MS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume Sr(nl) 


JU 


J^ 


Jb 


Volume hexane (nl) 


too 


Hoo 


loo 



ic?/ 
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flCHE DE SUrVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION / CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 




Autres operations (dilution, reinjection. . .) 



Op§ration 


Date 


Heure de debut 


Recup6r6 a 


Identification du materiel uti]is6 


Paraphe 






































-. ■ . ■ .'• '■^■ 


yaC.'i'-=.**'T*iCft '-fAi.' . 


■-•■—•■ • -•- 


• - -. 


.".----* 5?^'*"-* '.•■WViSSSu •-..-,» .. ■ - . . 


. ■• 


















■■ 








■ 













Analyse par GC/C/IBMS 





Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Volume total SI preleve (jil) 


G 


<Jo 


Jb 


Volume final hexane (jil) 


^^ 


-as 


iS" 



2% 
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ENREGISTREMENT 



Codification: E-TE-03C 
Version : G 
Date: 17/01/2006 
■ 4/4 



FICHE DE SUIVI DES ALIQUOTES - CONFIRMATION /CONTRE EXPERTISE EN 

GC/C/IRMS 



Operation 



Repiise par 
Hexane 



Injection 
GC/C/TRMS 



Date 



Ji\Uh\o^ 



Mo^il 



o:^ 



Heure de d^but 



UVo-f 



VS^V. 



Recuperea 



i^^^^ ISOPB 



Identification du materiel utilise 



ISOPRIME ^ 



Paraphe 




Autres ooerat ons (concentration, dilution, r6injection ) 






Operation 


Date 


Heure deddbut 


Recupere k 


Identification du materiel utilise 


Paraphe 


















..: 


- 


























































.'. . mi-.a^'i-i'.-t <«»-rtisi 


■ : 




>«^..-J;g-- — • ■• 



























Ecarts n" : 



Cet enregistrement est a mettre dans le dossier de confirmation de Vechantillon 



wm 



Ji^ 
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LNDD 


MODE OPERATOIRE 


Codification : M-EXMIX-OS 
Version : B 
Date :09/05/2006 
1/2 


METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 


1. Prioaration du Mix Acetate pour la GC/MS: 

Oo^rations Mat6riel 


R6actif et produits 


Pr61ever 1 00 pi de la solxition Mix 

Ac6tate 
et transferer dans un vial t insert 


Vials en verre avec insert 
300nl 


Solution Mix Acetate . 
(CH-Fr.l) 




Bain a sec a 60°C 




1 Evaporer^sec 


Azote 






Reprendre dans 100 jtl d'hexane 


Pipettman regleage de 100 nl 
Cones Greiner 


Hexane 








Sertir 
A^ter au vortex 


Capsvdes k sertir 
Vortex 


coHF wtnm 


2. Pr^Daration du Mix Cal Acetate ooar la GC/C/IRMS; 


Operations 


Materiel 


Reactifet produits 


Pr^lever 50 \i\ de la solution Mix 
Cal Acetate 
- et transferer dans un vial a insert 


Vials en verre avec insert 
. 300nl 


Solution Mix Cal Acetate 
(CH-Fr.l) 


-. . .-.,.. • . - 




Evaporerasec 1 Bain a sec & eO^C 


Azote 






Reprendre dans 50 nl d'hexane Pipettmanr6gleablede lOO^il Hexane 

CdnesGreiner 






Sertir Ce^sules a sertir 
Agiterau vortex Vortex 





1 1 5 MAI 2008| 



ASSURANCE QUALITY 
LNDD 



;^ 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-EXMIX-05 
Version :B 
Date :09/05/2006 

2/2 



METHODE DE PREPARATION DU MIX ACETATE ET DU MIX CAL ACETATE 



mm' '^''-'-n 


m^m^is^^^m&;^-'-:-'m 


©ate^-^^:=^-- '^--^ « 


mMm''?^¥'</ '■ ■ 


redig6par 


Cynthia MONGONGU 


09/05/2006 


4^ . 


verifi^ par- 


CorinneBUISSGN 


09/05/2006 




v&ifi6par 


Aurelie LAURENT 


09/05/2006 

m 


" — O^riSE^faK-i- 


3^1 \' 7/ Ai 1 


approuv^par 


Jacques DECBAXJRRT7, 


09/05/2006 


/Jo!r\/^ 



/>':^-^^'^M^^f^ 



^^9^^¥^£f^Mm-M 






Z 



N^Version 


Motif // 


Date 


A 


Cr&tiondu document ^ 


17/01/2006 


B 


ajout du mix cal acetate 


09/05/2006 



CONFtDENTlEL 



^(? 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version: A 
Date :28/10/2005 

1/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
TESTOSTERONE ETDESESPRECURSEURS 



ASSURANCE QUALITE 
LNDD 



APPLICABLE le 



2 8 OCT. 2005 



COLONNE 




Type: . 


DB17-MS JW Soien 122.4732 


Longueur: 


30m 


Diam6tre interne: 


0.25mm 


Epaisseurdufilm: 


0.25fim 


INJECTION 




Mode: . 


Splitless (insert splifless) 


Temp6rature injecteur. 


280°C 


Volume inject6: 


lltl 


Solvants de linkage ALS: 


Solvant A: Ac6tonitrile 




SolvantB:Hexane 


CONDlTiONS GC: 




Temperature iniliale: 


TCC pendant Imin 


Gradient de temperature: 


70->270»Ca30°amin 




. 270°C.pehdant 12 min 




270-^300»Ca.lO"'C/min 


Temperature finale: 


300**C pendant 3 min 


Temps d'analyse: 


25.67 irm 


Ten^s d'6quilibra^ de la colonne: 


0.5 min 


Pression constante: 


Ajuster le SI a 10.7 min (+/-0.5min) 


Temperature de la ligne de transfert 


SOO^C 


CONDITIONS SM: 




Solvent delay: 


9 min 


Temperature quad: 


15G°C 


Temperature'Source: 


230°C 


Fichiertune: 


Autotune 


Mode d'acquisition: 


Full scan 50-550 uma 



CONRDEMTIEL 



if 
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MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-52 
Version: A 
Date :28/10/2005 
2/2 



ANALYSE GC/MS - CONFIRMATION QUALITATIVE DES METABOLITES DE LA 
. TESTOSTERONE ETDESESPRECXJRSEURS 




CQHHOW 



It 



LNDD 1428 



Sequence Name: C:\MSDChem\l\sequence\2007\Avril07\2104.S 
Comment : 
Operator : 
Data Path: 
Top 

Instrument Control 
Data Analysis 



49 

D: \MSD22\2007\AVRIL07\2104\ 
.Pre-Seq Cmd; 

Pre-Seq Cmd: 

Pre-Seq Cmd: 



Top Post-Seq Cmd: 

Instrument Control Post-Seq Cmd: 
Data Analysis Post-Seq Cmd: 



Method Sections To Run 
(X) Full Method 
( ) Reprocessing Only 



On A Barcode Mismatch 
(X) Inject Anyway 
( ) Don't Inject 





Line 




' Sampl 


e Name/M. 


isc Info 




1) 


Calibration 


1 












Data file 




2104MixAc01 








Method 




MAN_52 








2) 


Calibration 


2 












Datafile 




2104MixAc02 








Method 




MAN 52 








3) 


Blank 


3 


B1U1F3 


MAN 52 


Blu 1 F3 




4) 


Sample 


4 


865F3 


MAN 52 


A- 993865 


F3 


5) 


Blank 


5 


BlulP2 


MAN 52 


Blu 1 F2 




6) 


Sample 


6 


865F2 


MAN 52 


A 993865 


F2 


7) 


Blank 


7 


BlulFl 


MAN 52 


Blu 1 Fl 




8) 


Sample 


8 


865F1 


MAN 52 • 


A 993865 


Fl 


. 9) 


Blank 


9 


Blu2F3 


MAN 52 


Blu 2 F3 




ID) 


Sample 


10 


424F3 


MAN 52 


A 825424 


F3 


11) 


Blank 


11 


B1U2F2 


MAN 52 


Blu 2 F2 




12) 


Sample 


12 


424 F2 


MAN 52 


A 8 25424 


■F2 


13) 


Blank 


13 


Blu2Fl 


MAN 52 


Blu 2 Fl 




14) 


Sample 


14 


424F1 


MAN 52 


A 825424 


Fl 



^-^ TSjiJr-^** J 



rfctai*.*^2?^'»'-'y •*** 



Remarques ; ... ' 



:.m: 



t*«-^a« ***^'t* ■^•-»-* 



Last Modified: Sat Apr 21 10:27:32 2007 



Page: 1 



^3 
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D:\Msd22\2007\AvriI07\2104\2104MixAc01.D 



Data File Name 2104MixAc01.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 412112007 10:30 
Acq. Method Rle MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 50 
Vial Number 1 

Mlsc Info Mix Acetate 002 50ng injecte 



^AI—r-»«»— 






&^ 



Temps de rfetention. temps de retention reiatif et target Signal (MD 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Target Sional ■ 


Target Response 


5a Androstanoi AC 


10.69 




258 


20.775.560 


Etiocholariolone AC 


14.34 


1.342 


272 


36.891,570 


Androsterone AC 


14.61 


1.366 


272 


60.905,981 


5b Androstan 3a 17b dioi diAC 


15.16 


1.418 


256 


36,923,293 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.55 


1.454 


316 


47.854,261 


11 KetoEtiocholanolone AC 


17.06 


1.596 


271 


47.940,071 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


19.12 


1.789 


284 


44.297.641 



M2 signal 



Name 



Q1 signal 



Q1 Response Q1 Ratio 



5a:^pd,rpstanol_AC..,_. .., 

Etiocholanolone AC 

Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



243 
257 
257 
316 
241. 
191 
269 



.21.74g,323 . 

'23,7301509""' 

26,596.997 

33,031,768 

28,816,754 

40,592,517 

25.436.500 



64.3 
43.7 
89.5 
60.2 
84.7 
?7-4 



M3 sjgnat 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


Q2 Ratio 


5a Androstanoi AC 


204 


11,759,053 


56.6 


Etiocholanolone AC 


201 


14.810,430 


40.1 


Androsterone AC 


218 


19.093.800 


31.3 


5b Androstan 3a 17b" diol diAC 


.241 


28.661,094 


■ 77.6 


5a Androstan-3a 17b diol diAC 


256 


24,381,998 


51.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


28.287.952 


59.0 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 


11.798.913 


26.6 
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LNDD 1430 



D:\Msd22\2007\Avril07\2104\2104IVlixAc01.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



— 




i__ 





Androsterone AC 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol dlAC 






.yj^ ■*••=■,. ^tS ^■*^!V»»^>Vte' 




;nn: 




g3 H;'«!l»:|i~p'IS- SJSSiSSi'i 












































VMMMi 


-\ . 


1 




•«o«»> 


w 


1^ ■* 




J^JJSS 


jTJ 


/ /? " 




:5f™« 


TV 


;f- -"^Vntw 'W^vW* (».,«.**** - 




































•«M>* 


V 


^ V 






«•:-•• IS J* 







11 KetoEtlocholanoione AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007\AvrII07\2104\2104MixAc02.D 

Data File Name 2104MixAcO2.D 
Data File Path D:\l\/lsd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 11:02 
Acq. Metliod File MAN_52.M 
Sample Name Mix Ac 100 
Vial Number 2 

Misc Info Mix Ac6tate 002 100ng injects 



'K.^I^,A, 



Temps de retention, temps de retention relatif et target Signal (M1) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taroet Signal 


Target Response 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


11,366,556 


Etiocholanolone AC 


14.27 


1.339 


272 


20,433,839 


Androsterone AC 


14.53 


1.363 


272 


33,820.317 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.08 


1.414 


256 


19,618,097 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.46 


1.450 


316 


25,457,160 


11 KetoEtiocholanolone AC 


16.94 


1.589 


271 


25,995,726 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


19.00 


1.782 


284 


23,247,435 



M2 signal 



Name 



Etiocholanolone AC 

. Androsterone AC 

5b Androstan 3a 17b diol diAC 

5a Androstan 3a 17b diol diAC 

11 KetoEtiocholanolone AC 

5b Pregnan 3a 20a diol diAC 



Q1 signal 



Q1 Response Q1 Ratio 



"257' 
257 
316 
241 
191 
269 



12,060,965 
13,338,304 
14,852,034 
17.838,122 
15,276,340 
22.434,324 
13.226.071 



65.3 

43;9 

90.9 
60'0 
86.3 
56.9 



' Oirfl*--* "ta^ .». '^ » . *■<»>• .' 



MS signal 



Name 


Q2 signal 


Q2 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


6.669.991 


58.7 


Etiocholanolone AC 


201 


8.261.771 


40.4 


Androsterone AC 


218 


10.536,094 


31.2 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


15.318.813- 


78.1 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


12.796,196 


50.3 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 


15,438.073 


59.4 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


344 


6,206,929 


26,7 
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LNDD 1432 



D:\Msd22\2007\Avril07\21 04\2104MixAc02.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 




5bAndfostan3a17b diol diAC 



=:E!?:SSj£H£E7-S:Hk^SS« 




— 0^'^^^tei4c^>.£^!£SJ'-£J^^>= '-q ■» . ^M*y>^Xl-r( 




5a Androstan 3a 17b diol dIAC 




SS:S3iaHE5a-5Jr!35s^^^E 



•^^^'^^pp^wy^^^^^i^*'^*^ ' •'• ' «* JO *i^-:^ *-•*•'- 



11 KetoEtiocholanolone AC 




Sb Pregnan 3a 20a diol diAC 
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D:\Msd22\2007VAvrll07\2104\Blu1F1.D 

Data File Name Blu1 F1 .D 
Data File Path D:\l\/lsd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 16:45 
Acq. Method File MAN_52.I\/I 
Sample Name Blu 1 F1 
Vial Number 7 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 1 dans 1 0OpL 




Temps de retention, temps de retention relatif at target Signal (M1> 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet Resoonse 


5a Androstanoi AC 


10.66 




258 


3,041,848 


Etiocholanolone AC 


0.00 ■ 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0;000 


316 





11 KetoEtiochoianolone AC 


16.93 


1.588 


271 


17,188,658 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


o.opo 


284 






M2 signal 



Name 


01 sianal 


01 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanoi AC 


243 


3,220,694 


105.9 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b did diAC 


. 241 





0.0 


11 KetoEtiochoianolone AC 


191 


15,267,110 


88.8 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


m 





9,9 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanoi AC 


204 


1.765,614 


58.0 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan.3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiochoianolone AC 


286 


10,170,818 


59.2 


5bPreqnan3a20adioldiAC 


344 





0,0 
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LNDD 1434 
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5a Androstanol AC 



— 


■t-u» .M.U. -M^-* — „i^- ^£3L-~ 


iJ»^ ■.-— ■■*^— ..ss — «:s^ 



Etiocholandlone AC 




Androsterone AC 



— 


. EK51SB»HEEtS-^'==5g« 


y 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 




5a Androstan 3a 17b diol diAC 




11 KetoEtiocholanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a diol diAC 
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LNDD 1435 



D:\Msd2a2007\AvriI07VJ104\865F1.D 

Data File Name 865F1.D 
Data File Path D:\Msd22\2007Wvril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 17:18 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993865 F1 
Vial Number 8 

Misc Info A 993865 Fraction 1 dans lOO^iL 



*— •-^O^' 






JL 



_jLu. 



'flu .■■ 



:^J- 



r«=t 



,.. J .. 



-t «».c>o 



1 



CCtrcmtsulB:- 



Temps de retention, temps der6tention relatif et target Signal (MP 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


TaraetSidnal 




5a Androstanol AC 


10.67 




" 258 


1,370,643 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





11 KetoEtiocholanoloneAC 


16.90 


1.584 


271 


11.485,808 


5bpreqnan3a20adioldiAp 


0.00 


o.oop 


284 






M2 signal 



Name 


01 sianal 


01 ResDonse 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


1.475,541 


107.7 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiochoianolone AC 


191 


10,141,599 


88.3 


5b Preanan 3a20a diol diAC 


269 


9 


0.0 



. M3 signal 



Name 


02 sianal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


822,436 


60.0 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiocholanoloneAC 


286 


6.750,360 


58.8 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0,0 
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D:\Msd22\2007Mvril07\2104\865F1.D 



5a Androstanol AC 



— — «■ 




1 







Etibcholanoldne AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtibciiolanolone AC 




5b Pregnan 3a 20a did diAC 
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D:\NtecJ22\2007\Avril07\2104\Blu1F2.D 

Data File Name Blu1 F2.D 
Data File Patli D:\IVlsd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 15:41 
Acq. lUlethod File MAN_52.M 
Sample Name Blu 1 F2 
Vial Number 5 

Misclnfo Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 2 dans 400ijL 





-.r^f^ 




X>-.,- ^ ..../i ■_ o<s,^,^■„ ^ ft^.„„fl ' 



Temps de r6tention. temps de retention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 




5a Androstanol AC 


10.67 




258 


14,444,880 


EtiocholanoloneAC 


14.33 


1.343 


272 


54.108.911 


Androsterone AC 


14.59 


1.368 


272 


105,860,734 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


O.OO 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 


., 


11 KetbEtiocholanolone AC 


O.OO 


0.000 


271 





5b PreananSa 20a diol diAC 


9,00 


0.000 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


15,287,557 


105.8 


Etiocholanolone AC 


257 


33,925.111 


62.7 


Androsterone AC 


257 


45,663,611 


43.1 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


2Q9 





0.0 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


Q2ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


8i499,567 


58.8 


EtiocholanoloneAC 


201 


20.055,177 


37.1 


Androsterone AC 


218 


31,700,765 


29.9 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiociiolanoloneAC 


286 





0.0 


5b Preqnan_3a.20a diol diAC 


344 





0.0 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





5b Androstan 3.a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b diol diAC 





11 KetoEtlocholanolone AC 



isiB'gsiiipsJsX'^^i^rg 










5b Pregnan 3a 20a diol dlAC 
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D:\Msd22\2007\Avril07\2104\865F2.D 

Data File Name 865F2.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 16:13 
Acq. Method Fi|e MAN_52.M 
Sample Name A 993865 F2 
Vial Number 6 

Misc Info A 993865 Fraction 2 dans 400pL 




Temps de retention, temps de ritention relatif et target Signal (M1 ) 



Name 


Ret Time • 


Rel Ret Time 


Taroet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


10.66 




258 


5,849,714 


Etiochoianolone AC 


14.25 


1.337 


272 


10,197,234 


Androsterone AC 


14.50 


1.360 


272 


9,214,244 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


256 





5a Androstan 3a 17b diol diAC 


0.00 


0.000 


316 





1 1 KetoEtiochoianolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5b Preanan 3a 20a diol diAC 


0.00 


o.oop 


284 






M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


6.269.285 


107.2 


Etiochoianolone AC 


257 


6,525,038 


64.0 


Androsterone AC 


257 


4,001,475 


43.4 


5b Androstan 3a 17b diol dIAC 


316 





0.0 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 . 





0.0 


11 KetoEtiochoianolone AC 


191 





0.0 


5bPreqn?n?9?99«;iipldi/\Q_ 


269 





9.9 



M3 signal 



Name 


Q2 sianal 


02 ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


3,327,629 


56.9 


Etiochoianolone AC 


201 


4,221,329 


41.4 


Androsterone AC 


218 


2,907,345 


31.6 


5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


241 





0.0. 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 





0.0 


11 KetoEtiochoianolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 





0.0 



Page 1 of 2 



C:\WlSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.eRT 



4/21/2007 4:50 PM 



ko 



LNDD 1440 
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5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 



Androsterbne AC 





5b Androstan 3a i7b dtol diAC 



5a Androstan 3a .17b diol diAC 





1 1 KetbEtlocholanolone AC 



tmn ^gj.oo lino 70 h> ■« mi .yrt. a*>^a a 




Sb Pregnan 3a 20a diol dIAC 
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y 



LNDD 1441 



O:\Msd22\2007\Avril07\2104\Btu1F3.D 

Data File Name BlulFS.D 
Data File Patii D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 14:37 
Acq. Method File MAN_i52.M 
Sample Name Blu 1 F3 
Via! Number 3 

Misc Info Blanc urinaire 1 Pool 4 Fraction 3 dans 1 0OpL 




Temps de retention, temps de rfetention relatif et target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Sianal 


Taraet ResDonse 


5a Androstanol AC 


^0.68 




258 


4,866.981 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





Androsterone AC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol diAC 


15.13 


1.416 


256 


19.046,283 


6a Androstan 3a 17b diol diAC 


15.46 


1.447 


316 


5,192.024 


11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5bPreanan3a20adioldiAC 


19.04 


1.7?3 


284 


18.321.306 



M2 signal 



Name 


Q1 sianal 


Q1 ResDonse 


01 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


5.152.259 


105.9 


Etiocliolanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


16.732.944 


87.9 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3,340,585 


64.3 


11 KetoEtiociiolanoloneAC 


191 





0.0 


5bPreanan3a20adioIdiAC: 


^69 


19,$4?,442_.,., 


57.6 



W13 signal 



Name 


Q2 sianal 


02ResDonse 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


2,884,654 


59.3 


Etiocliolanolone AC 


201 





0.0 


Androsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


14,701,522 


77.2 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


" 2,741.620 


52.8 


11 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5b Preanan 3a 20a diol diAC 


344 


4.802.255 


26,2 
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D:\nilsd22\2007\Avril07\21 04\Blu1F3.D 



5a Androstanol AC 










Etiocholanolone AC 



Androsterone AC 





Sb Androstan 3a 17b diot dIAC 



5a Androstan 3a 17b diol dJAC 





11 KetoEtiocholanolone AC 



!S liiS SSI'S S J£l°^^!ci § 




Sb Pregnan 3a 20a diol dIAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/21/2007 3:11 PM 



(•^ 
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D:VMsd22\2007\Avril07\21 04\865F3.d 

Data File Name 865F3.D 
Data File Path D:\Msd22\2007\Avril07\2104\ 

Operator 49 
Date Acquired 4/21/2007 15:09 
Acq. Method File MAN_52.M 
Sample Name A 993865 F3 
Vial Number 4 

Misc Info A 993865 Fraction 3 dans lOOpL 




Temps de r6tention. temps de retention relatif at target Signal (Ml) 



Name 


Ret Time 


Rel Ret Time 


Taraet Signal 


Target Response 


SaAndrostariolAC ■ 


10.66 




258 


2,083.412 


Etiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


272 





AndrosteroneAC 


0.00 


0.000 


272 





5b Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.04 


1.411 


256 


3,874,081 


5a Androstan 3a 17b diol dlAC 


15.40 


1.445 


316 


664,663 


11 KetoEtiocholanolone AC 


0.00 


0.000 


271 





5bPreanan3a20adioldiAC 


18.93 


1.776 


284 


2.840.375 



M2 signal 



Name 


Q1 signal 


Q1 Response 


Q1 Ratio 


5a Androstanol AC 


243 


2,221.266 


106.6 


Etiocholanolone AC 


257 





0.0 


Androsterone AC 


257 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


316 


3.434,801 


88.7 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


424.498 


63.9 


11 KetoEtiocholanolone AC 


191 





0.0 


5b Pregnan 3a 20a diol diAC 


2?? 


1,??7.?1? 


?7:? 



M3 signal 



Name 


02 signal 


02 Response 


02 Ratio 


5a Androstanol AC 


204 


1,260;131 


60.5 


Etiocholanolone AC 


201 





0.0 


Andrbsterone AC 


218 





0.0 


5b Androstan 3a 17b diol diAC 


241 


3.077,603 


79.4 


5a Androstan 3a 17b diol diAC 


256 


345.425 


52.0 


1 1 KetoEtiocholanolone AC 


286 





0.0 


5bPreonan3a20adioldiAC 


344 


753,116 


26.5 
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D:\Msd22\2007\AvrHd7V2104\865F3.D 



5a Androstanol AC 




Etiocholanolone AC 




Androsterone AC 



: 12^ ^--H « B£^ Je^'g 



gwv,i^v.i ^ . ,i v^ '>i^«a 




'>a>yc^;*■*■>^.^^-^?t^>fr^^a. 




5b Androstan 3a 17b diol diAC 



5a Androstan 3a 17b dIoldiAC 





11 KefoEtiocholandlone AC 


^^•« 




M 


Li< lAAjiiyw 



5b Pregnan 3a 20a diol diAC 




Page 2 of 2 



C:\MSDCHEM\CUSTRPT\MAN52.CRT 



4/21/2007 4:02 PM 



kS 



LNDD 1445 
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S^partement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-llC 
Version: A 
Date: 21/03/2007 
1/1 



VERIFICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CG/SM EN VUE 

D'UNE CONFIRMATION ERMS 



Appareil : {\si(,^ib' Date: ^i\oH\-o^ 

1 -• Source d'ionisation et etancli6it6 du systeme 



MSD Ion 69 pu 219 inajoritaire 

Abondance de rion 502 > 3% 

18/69 (H20), 28/69(N2), 32/69(02), 44/69 (C02) < 10% 

Observations : 



Oui Non 


Code op 


64 




k9 


t< 




H^ 


V 




MC\ 



2- Conformity du Mix. 





Fichier 


Qui 


Non 


Code op. 




Mix 


4j\o\* ^ismf^tot 


»< 




Viq 




Mix 


Jb> OH fvw K-t O Jb ■ 


N 




H'=i 




Mix 


... 










Mix 












Mix 












Ref 












,*».... Re]^ 


- ^ - • • -sisa««»>--- .-..;-•■ 


',^■•^^Vtin^-'>^M':'r^^^-^ . ^.y, ,v,^«^.,.;^^ 


r-. 






■.-•-,^T-*».. 


Ref 












Ref 












Ref 













Obsani^ations eventuelles du responsable : 



Cet enregistrement est a drchiver dans le classeur C-MA-Ech de I'appareil 



hC 



LNDD 1446 



Sat Apr 21 10:04:05 2007 
C: \MSDCHEM\1\5973N\ATUNE . O 



5 973 Autotune 



Instrument: MSD22 



Mass 

Ab 

Pw50 



69.00 

131086 

0.59 



"T — 
66 



^ 



71 



Mass 219.00 
At> 340674 
PwSO . 0.59 



-^ 



k 



216 



T — f 
221 



Mass 502.00 
Ab 41322 
Pw50 0.. 60 




Ion Pol 


POS 


MassGain 


267 






MassOf fs 


-10 


Emission 


34.6 


AmuGain 


2187 


ElEnrgy 


69.9 


ArauOf f s 


130 


Filament 


1 


Wici219 - 


0.042 






DC Pol 


MEG 


Repeller 


27 .44 






lonFcus 


9 0.2 


HEDEnab 


ON 


EntLens 


14 .0 


EMVolts 


2188 


EntOffs 


19.07 










Samples 


8 


PFTBA 


OPEN 


Averages 


3 






Stepsize 


0. 10 


Zones: 








MS Source 230 


Foreline 


101 


MS Quad 


150 







505 



Scan 


: 10.00 - 700.00 Samples: 8 Thresh: 100 Step: 0.10 




119 


peaks Base: 69.00 Abundance: 388032 




10 0-1 








go- 








so 








....O-O.- 


:■»' -• 


r™--.. ' . . ■*'-^3*B*; 


-- .-Ls-J'^-'- 


• .:.^.^.„ _«^^^ 


60- 








50- 












40- 












30- 












20- 














10- 






















n - 


.1, . 








.1 .U, 














100 200 300 - 400 500 


1 ■ . r . , -, 

600 




Mass Abund Rel Abund Iso Mass Iso Abund Iso 


Ratio 




69.00 388032 100.00 70.00 4379 


1.13 




219.00 293504 75.64 220.00 1281S 


4.37 




502.00 36424 9.39 503.00 3942 


10.82 



v-k 
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5973 Air and Water Check 



Instrument: MSD22 






Sat Apr 21 10:14:59 2007 


C:\MSDCHEM\1\5 973] 


Scan: 10.00 - 75.00 Samples: 8 Thresh: Step: 


.10 


68 peaks Hase: 69.00 Abundance: 4 23680 




100-1 








95- 








90- 








85- 








80- 








i 

75- 


■ 






70 - 








65- 








60- 








55- 








50- 








45- 


• 






40- 








35- 








30 - 


A 






25- 








20- 








15- 








10- 








5- 

1^ 


1 1 1 




1 


10 20 30 40 50 


''eo 7 


Mass Abund ' Rel Abund Iso Mass Iso 


Abund Iso Ratio 


69.00 -423680 . 100.00 70. OO' 


5078 1.20 


18.10 3603 0.85 19.10 


57 1.58 


28.10 19272 4.55 29.10 


197 1.02 



Current Params used: ATONE . U 



Relative abundances : 
18/69 = 0.85 
28/69 = 4.55 
32/69 = 1.41 
44/69 = 0.09 
■ 28/18 = 534.8 9 



Water% 
Nitrogen% 
Oxygeri% 

Carbon Dipxide% 
Nitrogen/Water% 



1-^ 
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LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : 
Version : 
Date: 



E-FCR-09 

B 

20/09^006 



1/3 



FICHE D'ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GCMS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Eciiantillon : 



A993865 



n 



Tolerances fixees par I'AMA ( document : WADA Technical Document - TD2003IDCR ) 
ToMrances sur le tr et le trr : +/-!% ou +/- 0,2 min (prendre la plus feible des deux) 






Pour les abondances relatives >50% • ilestadmis +/- 10% (en absolu)de variation 

25 <ab< 50% +/- 20% (en relatif ) 

+/-5%(enabsolu) 



<25% 



Calcul des abondances en : 



Tabulation: 



Surface: 



X 



Hauteur: 



Standard Interne: 





Mix 


Fraction Fl 


Fraction F2 


Fraction F3 


Tr (mln) 


10,66 


10,67 


10,66 


10,66 


Fichier 


2104MixAc02 


865F1 


865F2 


865F3 



Substance caracteris6e : 



1 1 K6to6tiocholanolone AC 



Fichier : 



865F1 







Mix 




Echantillon | 




Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3(%) 


Tr (niin) 


Trr 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 




16,94 


1,589 


L 100 


86,3 


59,4 


16,90 


1,584 


100 


88,3 


58,8 


Tolerance basse 


16,77 


1,573 


m 


76,3 


49,4 










Tol6rance haute 


17,11 


1,605 


96,3 


69,4 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr. : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



x 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6ris6e : 



Etibcholanolone AC 



Fichier : 



865F2 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



OUI 

oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 









Mix 


Echantillon 1 




Tr(mih) 


Trr 


1 Ml (%) 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%). 


M2(%) 


M3 (%) 




14,27 


1,339 


1 100 


65,3 


40,4 


14,25 


1,337 


100 


64.0 


41,4 


[ Tolerance basse 


14,13 


1,326 


55,3 


32,3 










1 Tolerance haute 


14,41 


. 1,352 


75,3 


48,5 





/.^ 
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FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUALITATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract6ris6e : 



AndrostiSrone AC 



Fichier : 



865F2 









Mix 






Echantillon | 




Tr{min) 


Trr 


MI (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 


Tr(min) 


Trr : 


Ml (%) 


M2(%) 


M3 {%) 




14,53 


1,363 


MM) 

m 


43,9 


31,2 


14,50 


1,360 


100 


43.4 


31,6 


Tolerance basse 


14,38 


1,349 ) 


35,1 


25,0 








Tolerance haute 


14.68 


1,377 


52,7 


37,4 


COHECHlTIElfe 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





.CONFORMEDESDONNEES 
ET FORMULAIRES ORIGINAUX 



Substance caract6ris6e : 5b Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier : 



865F3 









Mix 


Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 C/o) 


M3(%) 


TrCmin) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 (%) 




15,08 


1,414 


100 

■ 


90,9 


78,1 


■ 15,04 


1,411 


100 


88,7 


79,4 


Tolerance basse 


14,93 


•1,400 


80,9 


68,1 










Tolerance haute 


15.23 


1,428 


100,9 


88,1 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives ; 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
non . 
non 




X 




X 





Substance caract6ris6e : 5a Androstane-3a,17b-diol diAC 



Fichier ; 



865F3 







Mix 


Echantillon | 




Tr{mm) 


Trr 


Ml(%) 


M2(%) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3 {%) 




15,46 


1,450 


100 

■ 


60,0 


50,3 


15,40 


1,445 


100 


63,9 


52,0 


Tolerance basse 


15,31 


1,436 


50,0 


40,3 










Tol6rance haute 


15,61 


1,465 


70,0 


60,3 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



GUI 

oui 
oui 



X 


non 
non 
non 




X 




X 





Substance caract6ris6e : 5b Pr6gnane-3a;Z0a-diol diAC 



Fichier : 



865F3 







■ Mix 


Echantillon | 




Tr (rain) 


Trr 


Ml (%) 


M2(P/o) 


M3 (%) 


Tr (min) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 




19,00 


1,782 


100 


56,9 


26,7 


18,93 


1,776 


100 


57,6 


26,5 


Tol6rance basse 


18,81 


1.764 


■■ 


46,9 


21,4 










Tolerance haute 


19,19 


1,800 


66.9 


32,0 





Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oui 



X 


non 
nori 
non 




X 




X 





Q 
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Version : 
Date: 
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B 

20/09/2006 
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FICHE D' ANALYSE / RESULTAT ANALYSE QUAHTATIVE GC/MS POUR CONFIRMATION GC/C/IRMS 



Substance caract6ris6e : 



Fichier : 







Mix 


Echantillon | 




Tr(min) 


Trr 


iMlC/o) 


M2 {%) 


M3(%) 


Tr(niin) 


Trr 


Ml (%) 


M2 (%) 


M3(%) 


■ 




[100 










100 






Tolerance basse 
















Tolerance haute 











Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des abondances relatives : 



oui 
oui 
oul 





non 
non 
non 













COPIBCERTinEE 

CONFORMEDBSDONNte 

ET FORMULAIRES ORIGINAUX 



Substance caract6riste : 



Fichier : 




Tr (min) 



Concordance des Tr : 

Concordance des Trr : 

Concordance globale des d).ondances relatives : 



out 
oui 
oui 



Echantillon 



Trr 



Ml (%) 



100 



M2 (%) M3 (%) 





non 

. non. 

non 













Paraphe et code op6rateur : 



H*\ 




Partie a remplir par le responsable : 
Caractdrisation formelle detous les analytes 
Paraphe et code op6rateur : 



oui 



M tt 



Observations : 



X 



non 



Date: 



lljoklo^ 



Cet enregistrement esidi archiver dansle dossier de coiftrmation de Vdchantillon 



§A 
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-41 



MODE OPERATODRE ©'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
, - METABOLITES DE LA TESTOSTERONiE PAR CPG/C/SMRI 



COLONNE 






Type: 


DB17-MS JW Scien 122.4732 


Longuem:: 


30m 


Diamfetre interne: 


0.25mm 


]^aisseur du film: 


25nm ASSURANCE QUALITE 




LNDD 


INJECnON 




Mode: 


Splitless (insert spMess) 


Temperature injecteur: 


ISCC 


Volume inject^: 


luMjxl 


Solvants de rinfage ALS: 


Solvant A: Acetonitrile 




SolvantB:Hexane APPLICABLE I 


CONDITIONS GC 




2 8 OCT. 2005 


"Temperature inifiale: 


^/\0^^ i > 4 • 




70°C pendant 1 mm 




Gradient de temp6rature: 


70->271?C£l30°C/min 




271''C->28rCa0.6°C/min 


- ■ ' 


28 rc pendant 3 min 




281->300''Ca5°C/min 


Temperature finale: 
Tenqjs d'analyse: 


SOO'C pendant5'min_j^;^«J 
45 min •^— ^^^ 


Pression constante: 


Ajuster le SI a environ 870s 


INTERFACE 




Piegeieau: 


-100''C 


Ligne de transfert: 
Four a combustion: 


l^c CONFIDENTIEL 


CONDITIONS SM 




Mode d'acquisition: 


ions 44, 45 et 46 


Programmation de I'acquisition: 


Temps d'acquiqitiontotal:2580s 




d 100s RG open 




a 130s RG close 




a 160s RG open 




a 190s RG close 




a 220s RG open 




a 250s RG close 




a 750s HS close 




a 2000s HS open 




a 2400s RG open 




a 2430s RG close 




i 2460s RG open 




i 2490s RG close 




a 25 10s RG open 




a 2540s RG close 





le 



a 
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MODE OPERATOIRE D'ANALYSE POUR LA CONFIRMATION DE L'ORIGINE DES 
METABOLITES DE LA TESTOSTERONE PAR CPG/C/SMRI 




N° Version 



1 



B 



Motif 



Creation du document 



Acceptationdu projet ^res conversion du tr du SI en seconde, cr6ation 
de la version A 



Revision biennale 



Date 



27/05/2002 



14/10/2002 



28/10/2005 



CONFIDENTI 



?^ 
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af Id 

Departement des analyses 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-INFO 
Version : D 
Date : 05/10/2006 
1/1 



COMPLEMENT TRANSITOIRE D'UN DOCUMENT QUALITE 



Cet enregistrement n'est a utiliserque si la modification est URGENTE et majeure 
et/ou consequente et/ou applieable a plusieurs documents ■ 




Dur^e d'application de la modification : 

n TEMPORAIRE, date de d^but d'application : date de fm d'application 

^ DEFINITIVE (modification a apporter dans la prochaine version du(des)doc.conceme(s)) 
date de debut d'appUcation:...v<i.^l.^.\.\<i^ 

Modification apportee : "^i^mii 

f \ 



l%o t-Cr c\oit 

Vfeo R-Cr cs^n 

J-Joo *.0- o^rt 
"'-'So to- t\o\<. 

^5o Ui c\o«. 

I'JxSQ Hi cXoit 



VISA] 



(^ 



*lM«Vo CCr close. 






Identificati on par un NUMERO,.^.^ 
et vaUdation de cet enrems trement par I'Assnrance OiiaUtI (tampon^ 

L'original de cet enregistrement est a archiver vivant a VAssurance Qualite 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



Hie: 2104Blu2F1.raw 
' Prelect conlrole2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 18 
MSfile:M-AN41 

Inlet GC-combusb'on 
Inlet iile: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 2 pool A F1/80ul 



Acquislion Date: 21/4/07 21:06 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
StandanI: 
Slot NumbenJB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibnated) 
Gas: C02 Unoalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C' -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 . -34.63 
delta 46 -20.06 



wtf 
POB 
POB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





• Wajof 








Peak No 


HetghtXnA) 


J?T(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.16 


127.8 


1.1679e-02 


3.8100E-03 


2 


5.17 


187.7 


1.1679E-02 


3.8093E^3 


3 


5.16 


247.7 


1.1680E-02 


3.B087E-O3 


8 


4.98 


2427.7 


1.1681E-02 


3.8089E-03 


9 


S.02 


2487.6 


1.1680E-02 


3.8094E-03 


10 


5.11 


2547.6 


1.1680E-02 


3.8101 E-03 



Mean: 
StdDevoffit(%.): 



1.1680E-02 
0.04 



3.8094E-03 
0.16 



Sample Data 



Peak No 


FtT(Sec) 


Major Helglit 
(nA» 


MajorArea 


Ratio 45/44 


R^ Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


1 
2 

3 
4 


<S8Z9!6 
'^97<!8 

1792.5 
. 1863.4 


1.65 
3.12 
1.27 
3.83 


7.2734E-09 
3.2154E-08 
1.3B36E-08 
4.B279E-08 


1.172BE-02 
1.1802E-02 
1.17906-02 
1.1800E-02 


4.25 
10.46 

9.38 
10.23 


9Si30-i9T 
«24.'58 
-25.S7 
•24.81 


3.7004E-03 

» 3.7012E-O3 

3.6995E-03 

3.7008E-03 


-28.62 
-28.42 
-28.85 
-28.53 


-48.08 
-47.90 
-4842 
-48.01 


-18.71 
-18.52 
-18.95 
-18.63 



22/04/2007 12:30 



Results for C02 by CF (uncaUbrated){Fn1) fPrintoulJ 



lofl 



n 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 21(M86SF1.taw 
Project: controle2007.PRO 
Sample Hsb 2104.spl 
tine: 19 
MSfne:M-AN41 

Inleb GC-combustion 
Inlet ffle: M^AN41 
. Sample ID: 
Description: A 993865 F1/55ul 



Acqulstion Date: 21/4/0721:51 

Weight: 0.00 
injection Volume: 20 
Bottle: 
type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference Standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated 002 

(Utiotype: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63' 

Ratio 2; 180 -20 delta 46 -20.06 



wit: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Helglit(nA) 


RT(Spc) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.0S 


127.7 


1.1679E-02 


3.8104E-03 


2' 


5.08 


187.6 


1.1679E-02 


3.8005E-O3 


3 


5.08 


247.6 


1.1680E-02 


3.8087E-03 


11 


4.81 


2427.6 


1.1680E-02 


3.8100E-03 


12 


4.84 


2487.5 


1.1680E-02 


3.8104E-03 


13 


4.94 


2547.5 


1.1679E-02 


3.8107E-03 



Mean: 1.1680E-02 3.8100E-03 
StdDevofm(%i>): 0.02 0.17 



Sample Data 



Peal( No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA> 


Major Area 


Ratio 45f44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio <^/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
wrt. SMOW 


1 


643.0 


2.07 


9.6e35E-09 


1.1656Er02 


-2.03 


-37^2 


3.6979E-03 


-29.37 


-48.81 


-19.46 


2 


859.4 


9.07 


S.1900E-O8 


1.1701E-02 


1.87 


-33.40 


3.6981E-03 


-29.32 


-48.77 


-18.41 


3 


«sai3g 


1.40 


6.31S8E-09 


1.1735E-02 


4.77 


<SI0»Z 


i 3.6989E-03 


-29.10 


-48.56 


-19.19 


4 


1053.9 


3.65 


2.6708E-08 


1.1675E.02 


-0.42 


-35.76 


3.6981E-03 


-29.32 


-48.76 


-19.41 


5 


^ias^ 


3.41 


3.7218E-08 


1.1810E-02 


11.13 


^3:SX 


3.6998E-03 


-28.93 


-48.40 


-19.04 


6 


1798.4 


Z25 


Z6076E-08 


1.1794E-02 


9.82 


-25.22 


3.6990E-03 


-29.15 


•48.62 


-19.26 


7 


1864.6 


3.66 


4.3734E-08 


1.1808E-02 


11.01 


. -23.99 


3.6989E-03 


-29.21 


■48.68 


-19.32 



22/04/2007 12:31 



Results (or 002 by OF (unC3librated)(Fn1} [Printout] 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104Blu2F2.raw 
Prelect controle2007.PRO 
Sample nst 2104.spl 
Une: 16 
MS file: M-AN-tl 

Inlet GC-combusfion 
Inlet fUe: M-AN41 
Sampte ID: 
"Descripaon: Blanc urinaire 2 pool 4 F2/750ul 



Acquistion Date: 21/4/07 19:37 

Weight 0.00 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference Standard 

Species: C02 by CF (uncafibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio ^rpe: Bemenfal 
Oeconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: Label: Value: 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -3463 
Ratio 2; 180 -20 della46 -20.06 



wrt: 
POB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





" MajAr 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ra«o 45/44 


Rath) 46/44 


1 


5.20 


127i9 


1.ie81E-02 


3.8114E-03 


2 


5.22 


187.8 


1.1881 E-02 


3.8107E-03 


3 


5.25 


247.8 


1.16B1E-02 


3.8100E-03 


7 


4.73 


2427.5 


1.168OE-02 


3.8111E-03 


a 


4.76 


2487.4 


1.168OE-02 


3.8112E-03 


9 


4.88 .. 


2547.4 


1.1680E-02 


3.ai10E-03 



Mean: 1.1681E-02 3.6109E-03 
StdDevofm(%o): 0.01 o.13 



Sample Data 



Peak No 



RT{Sec) 



Major Height 

fnA^ 

2.37 

3.46 

3.99 



Major Area 



1.1660E-08 
2.8579E-08 
3.1167E-08 



Ratio 45/44 



1.1736E-02 
1.1792E-02 
1.ia01E-02 



Raw Delta 



4.74 

9.53 

10.26 



delta 13C 



«30W 



Ratio 46/44 



3.6991E-03 
3.7015E-03 
!Sh 3.7017E-03 



Raw Delta 



-29.33 
-28.71 
-28.66 



delta ISO 



-48.78 
-48.19 
-48.13 



deitalSO 

w.r.LSMOW 

-19.43 

-18.81 

-18.76 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104865F2.raw 
Prolect: eontfole20IJ7.PRO 
Sample list 2104.spl 
Une: 17 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample 10: 
Descrtotfon: A893BSS F2/85ul 



Acquistfon Date: 21M/07 20:21 

Weight: o.OO 
Injection Volume: 20 
Bottle: 
■ Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

species: C02by.CF(uncaBbrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvdution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: L^bel: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ra«o2: 180 -20. delta 46 -20.06 



wit: 
PDB 
FOB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





MaJ^r 








Peak No 


HelghKnA) 


RT(Sec) 


Ratio 4»44 


Ratio 46/44 


1 


5.04 


127.7 


1.1678E-02 


3.8101 E-03 


2 


5.10 


187.6 


1.1680E-02 


3.8090E-03 


3 


5.14 


247.6 . 


1.1680E-02 


3.8082E-03 


12 


4.91 


2427.7 


1.1681 E-02 


3.B103E-03 


13 


4.98 


2487.6 


1.1681E-02 


3.8102E-03 


14 


5.12 


2547.6 


1.1680E-02 


3.8103E-03 



Mean: 
StdDevoffitpki): 



1.1680E-02 
0.03 



3.8097E-03 
0.18 



Sample Data 



PealcNo 


RT(Sec) 


Major Height 
fnAl 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 130 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


dettalSO 


■ ■ 1 


teSOWi 


3.50 


1.6348E-08 


1.1733E-02 


4.53 


&0X9 


• 3.7014E-03 


-28.37 


-47.84 


-1845 




'UZ&ISS 


5.18 


4.8814E-08 


1.1S00E-02 


10.30 


^433 


> 3.7003E-03 


-28.71 


-48.1S 


-18.81 




^i^iSS 


» 3.28 


2.5O54E-08 


1.1B13E-02 


11.33 


<s:»:67i 


1 3.7002E-03 


-28.75 


-48.22 


-18.85 


4 


1321.9 


5.52 


5.6964E-08 


1.1701E-02 


1.82 


-^.46 


3.6893E-03 


-28.88 


•48.43 


-19 07 


5 


1376.3 


0.88 


6.641 5E-09 


1.1700E-02 


1.68 


•33.59 


3.6991 E-03 


-29.05 


-48.60 


-19.13 


6 


1447.0 


0.83 


7.6554E-09 


1.1738 E^)2 


4.97 


-30.20 


3.6969E-03 


-29.62 


-49.06 


-19.72 


7 


1580.7 


1.10 


1.4469E-08 


1.1757E-02 


6.61 


-28.49 


3.6951 E-03 


-30.11 


•49.55 


-20 22 


8 


1861.7 


0.68 


6.8553E.09 


1.1751 E-02 


6.08 


-29.06 


3.6971 E-03 


-29.63 


•49.08 


-19.73 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



Flle:.21(M8lu2F3.taw 
Proiect: contrb)e2007.PRO • 
Sample list 21<M:spl 
Une: 14 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustlon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
Description: Blanc urinaire 2 pool 4 F3/3Sul 



Acqulstion Date: 21/4/07 18:07 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibiated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label: Value: . Label: Value: 
Ratio 1:13C -36.3 delta 45 -34.63 
Ratl0 2:18O -20 delta 46 -20.06 



wit: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Bl^joT — 1 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.01 


127.6 


1.1683E-02 


3.S069E-03 


2 


5.06 


187.5 


1.16836-02 


3.8065E-03 


3 


5.04 


247.5 


1.1683E-02 


3.8066E-03 


13 


4.99 


2427.7 


1.1682E-02 


3.8112E-03 


14 


5.04 


2487.6 


1.1681E-02 


3.8118&03 


15 


5.17 


2547.6 , 


1.ie81E-02 


3.8118E-03 



Mean: 1.1682E-02 3.8091E-O3 
StdDevoffit(%,): 0.02 0.08 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



808.2 
«8a^' 
1164.5 
1184.7 
1269.6 



1403.5 



Malor Height Major /^a 



(nAl 



2.61 
6.09 
0.65 
1.21 
3.07 
7.58 
2.38 
2.09 
4.17 



1.1547E-0B 
2.8882E-08 
4.1094E-09 
7.5512E-09 
2.3810E-08 
8.6117E-08 
1.7421E-08 
1.7071E-0B 
5.3210E-08 



RaUo4S/44 



1.1790E-02 
1.1734E-02 
1.1806Efl2 
1.1731 E-02 
1.1764E-02 
1.1771E-02 
1.1764E-02 
1.1773E-02 
1-1779E-02 



Raw Delta 



9.23 
4.41 
10.58 
4.17 
7.03 
7.58 
6.98 
7.78 
8.29 



delta 13C 



•25.88 

eSOiSak 

-24.45 

-31.06 

-28.11 

Q7E66t> 



-27.33 



Ratio 46/44 



3.7035E-03 
3.7025E-03 
3.6999E-03 
3.7008E-03 
3.7009E-03 
3.7011E-03 
3.7006E-03 
3.70O1E-O3 
3.7017E.O3 



Raw Delta 



-27.44 
-27.75 
-28.58 
-28.36 
-28.37 
-28.35 
-28.52 
-28.67 
-28.38 



delta ISO 



-46.94 
-47.24 
-48.06 
-47.83 
-47.85 
-47.82 
-47.99 
-48.14 
-47.86 



deltalSO 
wj.tSMOW 
-17.53 
-17.83 
-18.68 
-18.45 
-18.47 
-18.44 
-18.61 
-18.77 
-18.48 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2l(MB65F3.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list 2104.spl 
Une: 15 
MS file: M-AN41 

Inlet GC-combustion 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
DescrtpHon: A 993865 F3/15iil 



AcquisUon Date: 21/4/07 18:52 

Weight; 0.00 
Injection Volume: 30 
Bottle: 
Type: 
Standard: 
Slot Number JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncallbrated) 
•Gas: C02 Unoalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deeonvolution: Cialg 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1:13C ^.3 delta 45 -34.63 

Ratio2:180 -20 delta 46 -20.06 



wrt: 
FOB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■ Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


RaUo 45/44 


Ratio 46/44 


1 


5.15 


127.8 


1.1680E-02 


3.8115E-03 


2 


5.15 . 


187.7 


1.1680e-02 


3.8110e-03 


3 


■5.1 S 


247.7 


1.1681E-02 


3.8101E-03 


20 


S.01 


2427.8 


1.1B82E-02 


3.8111E-03 


2t 


5.02 


2487.7 


1.1682E-02 


3.8116E-03 


22 


5.12 


2547.7 


1.1S81E-02 


3.8121E-03 



Mean: 
StdDevoffitCk): 



1.16B1E-02 
0.02 



3.8112E-03 
0.16 



Sample Data 



Peak No 



1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 



RT(Sec) 



864.1 
873.3 

'Italia 

893.3 

912.6 

622.5 

990.6 

1011.6 

1104.2 

1141.0 

1185.6 

1286.2 



1358.5 
1399.9 



Major Height 
<nAt 



Z22 
4.49 
5.04 
0.61 
0.70 
1.28 
1.21 
2.03 
1.64 
0.93 
0.64 
0.62 
5.77 
0.91 
0.76 
Z63 



Major Area Ratio 4SM4 Raw Delta 



1.01086-08 
2.1738E-08 
2.4707E-08 
S.7048E-09 
3.7690E-0g 
6.8282E-0g 
7.2619E-09 
1.2316E-08 
1.240SE-08 
6.2774E-09 
4.4S08E-09 
3.6221 E-09 
5.4162E-08 
6.5649E-09 
5.8060E-09 
Z7e32E.08 



1.166gE-02 
1.1661 E-02 
1.1730E-02 
1.1719E-02 
1.1703E-02 
1.1713E-02 
1.1666E-02 
1.1651E-02 
1.1697E-02 
1.1774E-02 
1.1770E-02 
1.1758E-02 
1.1773E-02 
1.1761 E-02 
1.1767E-02 
1.1788E-02 



-0.97 
r1.67 
4.19 
3.24 
1.87 
2.74 
-1.23 
-2.58 
1.34 
7.97 
7.67 
6.61 
7.88 
6.84 
7.38 
9.1s 



deHa13C Ratiol '46/44. RaW Delta 



•36.35 
•3TJ07 

•32.02 
-33>J2 
-32.52 
-36.59 
■37.99 
-33.94 
-27.11 
-27.41 
•28.50 



•28.28 
-27.72 



3.7023E-03 
3.7018E-03 
3.7021&03 
3.7024E-03 
3.7020E-03 
3.7003E^)3 
3.6998E-03 
3.6999E-03 
3.6986E-03 
3.69g0E-t!3 
3.6980E-03 
3.6961E-03 
3.7006E-03 
3.70O2E-O3 
3.69g3E-03 
3.7010E-03 



-28.55 
-28.68 
-28.60 
-28.52 
•28.63 
-29.08 
-29.22 
-29.17 
-29.44 
-29.44 
-29.69 
-29.68 
-29.03 
-29.14 
-29.38 
-28.95 



delta 180 



-48.01 
•48.13 
-48.06 
-47.99 
•48.09 
•48.53 
-48.66 
■48;61 
-48.89 
-48.89 
-49.14 
-49.13 
-48.60 
-48.60 
-48X2 
-48X2 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-18.63 
-18.75 
-18.68 
-18.61 
-18.72 
-19.17 
-19.30 
-10.25 
-19.53 
-19.54 
-18.80 
-19.78 
-19.13 
-19.24 
-19.47 
r19.06 
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LNDD 



ENREGISTRBMENT 



Codification: E-CC-IO 
Version: C 
Date: 09/05/2006 
1/2 



A^RIHCATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/IRMS 



Num^ro d'echantillon :...4..?^.';Vl3v. jB...JM;5.£C 

Numerod'ideiitificationdeI»appareiI:...W?^i'.CtijO.^.Z 

Instruction de confii-mation : ~*C..CVf>tslfc?iCl.... 



l.Tune 

Specification : plateau du peack Centre > 10 V 
Tune conforme : oui 



oi 


non 


. 



2. Stebilitd de I'instrumftnf 

Specification: ecart mesur^ entre valeur maximale et valeur minimale du ratio 2/1 <0.5 %o 
Stability conforme: 



oui 



non 



c 



• a-'Pretisifih dfel^straimem: -"• ^- - -" •; X >; "^ ■ 

Code dela solution Mix Cal IRMS: s^.. 

Valeurs oht ennes (%o Vpour 3 iniectinnc! 



Moyenne 



E«a1-type 



, D6eane 



-^2."K 



0,0^ 



Undecane 



^±1 



o.oC 



Dod^cane 



•s>.«n- 



Specification: ecart-type d'au moins 3 alcanes < 0.5 %o 
Precision confoime : 



oui cL 



non 



M6tiiyld6canoate 



-"^.ZKi 



•^.n- 



a 



LNDD 1469 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification: E-CC-10 
Version : C 
Date: 09/05/2006 
2/2 



VIRIBICATION DES PERFORMANCES INSTRUMENTALES EN CONFIRMATION 

CG/C/IRMS 



4. CaiiTbntion de I'instrnment 

Code deh solution Mix Cal Acetate:.... S^.Gt. 

Valeurs thtennes (%aV. 



!lxd< ft o.^ /ui-VJb.^ 



Mt^ n K-^dx A«k\,Jb<. c2 



5a Androstanol AC 



-■k>,tW 



- v^.'H- 



Etiocholanolone AC 



-iS.q*^ 



-«^.?W 



5b Androstanediol diAC 



-1^.^3. 



-^-^..v^ 



1 1 Kftoetiocholanolone AC 



-ie,i9 



-icAr 



Intervallt de valenrs acceptablesi 



Valeits thtoriques 



Valeurs tBoriques + 0.5%o 



Valeurs ttSoriques - 0,5%o 



5a Androstanol AC 



R&ultatsconfonnes : 



-30.46 



-29.96 



-30.96 



Etiocholanolone AC 



-19.91 



-19.41 



-20.41 



5b Androstanediol diAC 



-33.81 



-33.31 



-3431 



11 K6toetiocholanolone AC 



oui U 



non 



-16.30 



-15.80 



-16.80 



Rayer la mention inutile 
Observations: 



■»v*n-r. ■■■*•• ;»>? -i-ft'i-rjE. 



Date 



nJhll- 



Validation 



Operatenr • 



Code et Visa 



n^- 



Date 



s^loyio^ 




n,.,. ?. ^t'^'^'"'!T' f i '"««^'«^*'^ «« respomaUz dusecleur conflrmation conoemi 
P»"^<>rchr.ervr.antdansledossiermatMeldel'appareaconcernidJla,ecaonc^^^^^ 







LNDD 1470 



j-.-^: iaf^yi.i!^&X..7 .v^^-il 




■'-•-=-vS!K«S«'"^:OiR: 



^O 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104stab<lite1.raw 
Project controIe2007.PRO 
Sample list: 2104.spl ' 
Une: 1 
MS file: Co2 stab 
Inleb GC-combustlon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
boscrlptlon: testdestablllte 



Acqulstion Date: 21/4/07 8:48 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: . 



Reference standard 

Species: C02 fay CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated 002 

Ratio type: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio!: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrtJ 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





lUlajbi^ 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Seo) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.36 


37.0 


1.1684E-02 


3.8124E-03 


2 


4.35 


96.9 


1.1684E-02 


3.8120E-03 


3 


4.35 


15S.g 


1.1684E-02 


3.8118E-03 


4 


4.35 


216.9 


1.1684E-02 


3.8112E-03 


-5 


4.36 


276.9' 


1.1684E-02 


3.81TOE-03 


6 


4.38 


336.9 


1.1684E-02 


3.8107E-03 


7 


, . 4.41 


396.9 


1.1683E-02 


3.8096E-03 


8 


4.46 


457.0 


1.1684E-02 


3.8089E-03 


8 


4.49 


517.0 - 


1.1683E-02 


3.80S5E-03 


10 


4.49 


577.0 


1.1683E-02 


3.8088E-a3 



Mean: 
StdDevofm<%.): 



1.1684E-02 
0.02 - 



3.8105E-03 
0.09 



Sample Data 



Peak No 



1?T(Sec) 



Major Height 
fiiAl^ 



'.Major Area 



R^tto 45/44 



Raw Delta 



detta 13C 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta 180 



deKalSO 
w.r.t SMOW 



^'^^'^Str^^lt.Sf'^^^^^f^'^^S^^^h^^^^,^, 



' * '' ""•'—'—»*-•-— «J* — »S--/j..Jt •'■Mr fc"*~ — "* 



~».-*fe«si^ 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



FHe: 2104stabllite2.raw 
Project: controle2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 2 
IMS file: Co2 stab 
Inlet: GC-comtnistion 
Inlet file: Do Nothing 
Sample ID: 
Description; test de stafailite 



Acqulstion Date: 21/4/07 8:59 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) 
' Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio type: Elemental 
Deconvoiutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 
Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



vwt: 

PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Majbl' 








Peak No 


Height (nA| 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 48/44 


1 


4.47 


37.1 


1.1683E-02 


3.8086E-03 


2 


4.45 


97.0 


1.1683E-02 


3.B088e-d3 


3 


4.43 


157.0 


1.1683E-02 


3.8088E-03 


4 


4.41 


217.0 


1.1683E-02 


3.8088E-03 


5 . 


4.40 


277.0 


1.1682E-02 • 


3.8066E-Q3 


6 


4.44 


337.0 


1.1682E-02 


3.8088E-03 


. 7 


4.43 


397.0... 


1.1682E-02 


3:e087E-03 


8 


4.4S 


"457.0 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


9 


4.46 


S17.0 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


10 


4.47 


577.0 


1.1683E.02 


3.8085E-03 



■ Mean: 1.1682E-02 3.8087E-03 
Std Dev of fit (*o): 0.01 o.03 



Sample Data 



Peak No 



RT{Sec) 



Major Height 
taAl_ 



Major Area 



Ratio 45/44 



Raw[}eltii 



delta 130 



Ratio 46/44 



Raw Delta 



delta ISO 



deltalSO 
w.r.tSMOW 



■"'^f^!:'^}!^: ; 



-■i^wi^Si!^- ^4^;^J^>sK^^^ .*2^.?:s?>,'. 
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stable isotope 

CF Analysis Results 



File: 21(Mslabaite3.raw 
Project controle2007.PRO 
Sample list- 2104.spl 
line: 3 
MS file: Co2stab 

Inlet GC-combusBon 
Inlet file: Do Nothing 
Sample 10: 
Description: test de slabilite 



Acqulstion Date: 21/4/07 9:10 

Weight 0.00 
Injection Volume: 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
SlotNumben JB2S1 
Run Index: 



Reference standard 

Species: CQ2 by CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalibrated C02 

Ratio ^e: Elemental 
Deconvotutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 130 -36.3 

Ratio 2: 180 -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrfc 
FOB 
FOB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





■Majoi' 








Peak No 


Height (nA) 


RTJSec) 


Ratio 45/44 




1 


4.49 


37.1 


1.1682E-02 


3.8084E-03 


2 


4.51 


97.1 


1.1682E-02 


'3.8085E-03 


3 


4.53 


157.1 


1.1682E-02 


3.8087E-03 


4 


4.54 


217.1 


1.1682Er02 


3.e083E-03 


5 


4.57 


277.1 


1.1682E-02 


3,80B3E-03 


6 


4.59 


337.1 


1.1682E-02 


3.8082E-03 


7 


4.60 


- -397.1 


1.1682E-02 


3.8081 E-03 


8 


4.62 


457.1 


1.1682E-02 


3.80aOE-03 


9 


4.63 


S17.2 


1.16e2E-02 


3.8081E-03 


10 


.4.65 


577.2 


1.1682E-02 


3.8079E-03 



Mean: - 
StdDevofflt(%.): 



1.1662E-02 
0.01 



3.S083E-03 
0.03 



Sample Data 



Peak No 



RT{Seo) 



Major Height 
tnAI 



Major Area 



RaOo 45/44 



Raw Delta 



delta 13C 



Ratio 46/44 RawDelU 



delta ISO 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



- •^ V-"H--*.'9t-«;- S(:v>>;:fe*"5S^«sS;*>^)K!^5n*!e^fcJ|^«--r-''' . • 



-:>:'>-* ■ .=^--VU'>!j'>»aB^i*i4'Cfr'-jr"^!5 f'-x^r'if.-i:'. ; 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
1/2 



ANALYSE DU MIX ALCA^fE POUR LE CONTROLE DE ISGPRIME 2 



Appareil concernd : Isoprime 2 



COLONNE ; 



INJECTION ; 



CONDITION GC : 



Type: 
Longueur : 
Diamdtre interne : 
Epaisseur du film : 

Mode : 
Temperature : 
Volume injecte : 

Temperature initiale : 
Gradient de temperature: 

Temperature finale : ; • 
Pression He constante : 



DB17-MS JW Scien 122.4732 
30 m 
0,25 mm 
0,25 ^m 



Split Ratio:^^0 
280 °C j^ 

100°C pendant 4 min 
100°C->150°Cal5°C/min 
150°C->200°Ca30°C/min 
-200 °C pendant 1 min 
tr Decane environ 190 s 



LNDD 



INTERFACE 



CONDITIONS MS 



Piege a eau: 

Four a combustion : 


-100°C 
850°€ 


COflDEHTIEL 


Ligne^e transfert : 


350°G 




Mode d'aequisitiott : ' 


SM sur les ions 44, 


45 et 46 


Programmation de I'acquisition: 


Temps d'acquisition total: 840$ 




a 20s RG open 
a 50s RG close 






a 80s RG open 


APPLICABLE le 




a 110s RG close 
a 160 HS close 


.25 JAN. 2006 




a 600s HS open 






a 720s RG open 






a 750s RG close 






a 780s RG open 






a 810s RG open 





Delai avant fin de I'acquisition: 30s 



% 
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LNDD 



MODE OPERATOIRE 



Codification : M-AN-38B 
Version : A 
Date :25/01/2006 
2/2 



ANALYSE DU MIX ALCANE POUR LE CONTROLE DE ISOPRIME 2 



Action 


Personne cohcernee 


Date 


Signature . 


redigepar 


Cynthia MONGONGU 


13/01/2006 


3^(^ 


verifie par 


Corinne BUISSON 


25/01/2006 


-^o^s^ 


verifie par 


Aurelie LAURENT 


25/01/2006 


-^^^^ 


approuvepar 


Jacques DE CEAURETZ 


25/01/2006 


'w^^^^ 



N° Version 



EVOLUTIONS 



Motif 



Creation du document.- 



Date 



25/01/2006 



ONROENTE 



C 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MixCallRMS01.raw 
Project: controle2007,PRO 
Sample list: 2104.spl 

. Une: 4 
. MSfile: MVU><38B 

Inlet: GC-combustbn 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
DesCTJpHon: lest de perfofmance Mix Cal IRMS 005 



Acquistion Date: 21/4/07 10:17 

Weight: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
SlotNumber: JB2S1 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 Ijy CF (uncalibrated) 
Gas: C02 Uncalib'tated C02 

Ratio ^po: Hemerttal 
Oeconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

■ Ratio 2: 180 ^0 delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None > 





■ Major - 








PeakKo 


Helgtit(nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.91 


47.6 


1.16B2E-02 


3.8102E^)3 


2 


4.90 


107.4 


1.1682E-02 


3.8102E-03 


7 


4.89 


747.6 


1.1682E-02 


3.8122E-03 


8 


4.92 


807.4 


1.1681E-02 


3.8127E-03 



'Mean: 
StdDevoffit{%.): 



1.1682E-02 
0.02 



3.8113E-03 
0.04 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


lUl^or Height 
fnA).. 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 


1 
2 
3 

4 


202.0 
267.2 
358.5 
546.9 


2.33 
2.23 
2.32 

2.39 


7.4168E-09 
7.2823E-09 
7.S162E-09 
7.2405E-09 


1.171 ie-02 
1.1763E-02 
1.1718E-02 
1.1726E-02 


2.49 
6.97 
3.11 
3.79 


•32.79 
-28.17 
-32.14 
-31.43 


3.7017E-O3 
3.7018E-03 
3.7014E-03 
3.7012E-03 


-28.56 
-28.61 
-28.77 
-29.00 


-48.03 
-48.09 
-48.23 
-48.48 


w.r.t SMOW 
-18.65 
-18.71 
-18.86 
-19.10 



t-»?J*;Srar- 



■•."■»-■>->"' ■ V >*'^i>jl:':cSl^vtr(i^''v.'xi'^.'i---iAi-i-i\\K--'- ■ 



-r-'fsf-J*-" * J5.'-.*'j'J}J?rS»3aie*":tf>'.''*?'!r ic'-et';'i:.*.f.r 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MixCallRMS02.raw 
Project: conlrole2007.PRO 
Sample list: 21 04.spl 
Une: 5 
MSfIle:M-AN3eB 
Inlet: GC-combustion 
Inlet file: M-AN38b 
Sample ID: 
Description: test da peitormance Mb(Cal IRMS 005 



Acqulstlon Date: 21/4/07 10:33 

Welalit: 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 1 
Type: 
Standard: 
Slot Numben JB 251 
Run Index: . 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncalibrated) , 

Gas: C02 ' UncaUbrated C02 ' 
Ratio type: Bemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta Molecular delta 

Label: Value: Label:. Value: 

Ratio 1:13C -38.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 -20 delta 46 -20.06 



wrfc 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





— Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


RaOo 46/44 


1 


5.05 


47.6 


1.1682E-02 


3.809SE-03 


2 


S.07 


107.5 


1.16825-02 


3.60g2E-03 


7 


4.74 


747.5 


1.1681E-02 


3.8120E-O3 


8 


4.77 


807.3 


1.1681E-02 


3.8124E-03 



Mean: 
StdDev of «(%.): 



1.1681 E-02 
0.01 



3.8109E-03 
0.12 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltaieO 


2 

3 
4 


201.9 
267.1 
356.6 
547.0 


3.55 
3.37 
3.49 
3.57 


1.1073E-08 
1.08S7E-O8 
1.13S3E-08 
1.1396E-08 


1.1712E-02 
1.1762E-02 
1.1717E-02 
1.1729E-02 


2.56 
8.86 
3.08 
4.11 


-32.72 
-28.28 
■32.17 
-31,11 


3.7019E-03 
3.7011E-^3 
3.7003E-03 
3.7015E-03 


-28.36 
-28.65 
r28.94 
-28.82 


-47.83 
-48.12 
-48.40 
-48.28 


-18.44 
-18.75 
-19.03 
-18.91 



i* •>>=«>? .(iSi* j; .J 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MlxCallRMS03.raw 
Prolecb ccintrole2007.PRO 
Sample list: 2104.spl 
Line: 6 
MS file: M-AN38B 
Inlet GC-combustlon 
Inlet file: .M-AN38b 
Sample ID: 
Description: test de performance Mix Cal IRMS 005 . 



Acquistlon Date: 21/4/07 10:48 

Weigiit: 0.00 
Injection Volume: 10 
BotUe: 1 
Type: 
Standard: 
SlotNumben JB2S1 
Run Index:. 



Reference standard 

Species: C02 by CF (uncaljiirated) 
Gas: C02 Uncalibraled C02 

Ratio type: Elemental • 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta iVIoIecular delta 

Label: Value: Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 delta 45 -34.63 

Ratio 2: 180 ;20 delta 46 -20.06 



PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major— 








Peak No 


He!flht(nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.82 


47.5 


1.1681E-02 


3.8111E-03 


2 


4.85 


107.4 


1.1681E-02 


3.8104E-03 


7 


4.93 


747.6 


1.1681E-02 


3.8117E-03 


8 


4.90 


807.4 


1.1681E-02 


3.8124E-03 



Mean: 
StdDevoffitpt.): 



1.1681E-02 
0.Q3 



3.8114E-03 
0.13 



SampleData 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
/nAt 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltalSO 
wrf.SMnW 


1 
2 

3 
4 


202.3 
267.4 
356.7 
548.8 


Z82 
2.71 
2.84 
2.99 


9.0657E-09 
8.9007E-09 
9.2537E-09 
9.3e63E-09 


1.171 1E-02 
1.1762E-02 
1.1719E-02 
1.1728E-02 


2.52 
6.90 
3.21 
4.01 


-32.77 
-28.24 
-32.03 
-31.19 


3.7031 E-03 
3.7029E-O3 
3.7011 E-03 
3.6999E-03 


-28.31 
-28.39 
-28.91 
-29.32 


-47.78 
-47.87 
-48.36 
-48.77 


-18.40 
-18.48 
-19.00 

-19;42 



.^^' 
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stable Isotope 

CF Analysis Results 



File: 2104MixCalAcetate01.raw. 
Prolect: controIe2007.PRO 
Sample nst: 2104.sp1 
Une: 7 
MS file: MnAN41 

Inlet: GOcombusUon 
Inletfile: M-AN41 
Sample ID: 
DesCTJDtlon: CaBbraBon Mix Cal Acetate 001C 



Acquistlon Date: 21/4/07 11:08 

WelHht; 0.00 
Injection Volume: 10 
Bottle: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by,CF (uncalibraled) 
Gas: C02 ' Uncalibraled C02 
Ratio type: Elemental 
Deconvolution: Craig 

Elemental delta Molecular delta 
Label:. Value: Label: Value: 
Ratio 1:130 -36.3 delta 45 -34.63 
Ratio 2: 180 ;20 delta 46 -20.06 



wrt: 
PDB 
FOB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.98 


127.7 


1.16816-02 


3.8125E-03 


2 


5.01 


187.5 


1.1682E-02 


3.8115E-03 


3 


5.07 


247.5 


1.1682E-02 


3.8105E-03 


8 


4.82 


2427.6 


1.1681E-02 


3.8126E-03 


9 


4.88 


2487.5 


1.1681E-02 


3.8129E-03 


10 


4.97 


2547.5 ,, 


1.1681E-02 


3.8131 £-03 



Mean: 
StdDevoffR{S.): 



1.1681 E-02 
0.02 



3.8122E-:03 
0.19 



Sample Data 



Peak No 


RT(Sec) 


Major Height 
(nA) 


Major Area 


Ratio 45/44 


Raw Delta 


delta 13C 


Ratio 46/44 


Raw Delta 


delta 180 


deltaiSO 
w.r.t SMOW 


1 
2 
3 
4 


880.5 
1248.7 
1321.5 
1494.1 


2.00 
^61 
1.95 
1.77 


9.3143E-09 
1.9166E-08 
1.4461E-08 
1.6537E-08 


1.173SE-02 
1.1856E-02 
1.1700E-02 
1.1899E-02 


4.57 
14.91 

1;57 
18.60 


•30.64 
•19.99 
•33.73 
-16.18 


3.7031 E-03 
3.7035E-O3 
3.7030E-03 
3.7025E-03 


-28.54 
-28.49 
-28.64 
-28.78 


-48.00 
-47.98 
-48.10 
^8.2B 


-18.63 
-18.60 
-18.72 
-18;91 
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Stable Isotope 

CF Analysis Results 



Fife: 2104MixCaIAcelate0^raw 
Project: contrble2007.PRO 
Sample' list- 2104.spl 
Une:20 
MS file: M-AN41 

Inlet: GC-combusUon 
Inlet file: M-AN41 
Sample ID: 
DeseripHon: Calibration Mix Cal Acetate 001 C 



Acqulstlon Date: 21/4/07 22:35 

Weight 0.00 
Injection Volume: 10 
BotQe: 2 
Type: 
Standard: 
Slot Number: JB 251 
Run Index: 



Reference standard 

Species: C02 by CF (unoalibrated) , 
Gas: C02 Uncalibrated C02= 

Ratio ^pe: Elemental 
Deconvolutlon: Craig 

Elemental delta 
Label: Value: 

Ratio 1: 13C -36.3 

Ratio 2:. ISO -20 



Molecular delta 
Label: Value: 

delta 45 -34.63 

delta 46 -20.06 



wrt 
PDB 
PDB 



Corrections 

Equilibrium correction: None 





Major 








Peak No 


Height (nA) 


RT(Sec) 


Ratio 45/44 


Ratio 46/44 


1 


4.99 


127.7 


1.ie79E-02 


3.8103E-03 


2 


5.03 


187.5 


1.1680E-02 


3.8094E-03 




5.05 


247.6 


1.1680E-02 


3.8084E-03 


8 


4.73 


2427.5 


1.1680E-02 


3.8102E-03 


9 


4.77 


2487.4 


1.1680E-02 


3.8106E-03 


10 


4.90 


2547.5 


1.1680E-02 


3.8109E-03 



Mean:- 
StdDevoffitpi.): 



1.1680E-02 
0.02 



3.8100E-03 
.0.19 



Sample Data 



Peak No 



RT(Sec) 



879.8 
1247.5 
1320.2 
1492.9 



Major Height 
lnA> 



2.12 
2.60 
1.94 
1.71 



Major Area 



9.7970E-09 
1.9343E-08 
1.431 8E-08 
1.5a95E-08 



Ratio 45/44 



1.1732E-02 
1.1855E-02 
1.1700E-02 
1.1894E-02 



Raw Delta 



4.45 

15.04 

1.71 

■ 18.33 



delta 13C 



-30.75 
-19.84 
-33.57 
-16.46 



Ratio 46/44 



3.6983E-03 
3.6996E-03 
3.6991 E-03 
3.6991 E-03 



Raw Delta 



-29.26 
-28.97 
-29.10 
-29.11 



delta 180 



-48.72 
-48.45 
-48.55 
-48.60 



deltalSO 
w.r.t SMOW 



-19.36 
-18.09 
-19.19 
-19.24 
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ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 
Version : F 
Date : 20/09/2006 
Page : 1/2 



FICHE D' ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 



Echantillon: A 993865 Instrument: GC/C/IRMS Isoprime 2 


J\ 


Repertoire: 2104 COetparaphe: 49 ,M^ 



Valeur isotopique du reactif de derivation: 



-52,69 



Fraction Fl (metabolites de la cortisone etdu Cortisol') 



CX)HBCERllFlfe 

CONFORMEDESDONNfeS 

8T FORMULAIRES ORIGINAUX 





Blanc nrinaire 




EchantiUon 






SI 


11 K6to6tio 


SI • 


llK^oetio 


Nom du fichier 


2104Blu2Fl 


2104Blu2Fl 


2104865F1 


2104865F1 


tr(s) 


880 


1497 


882 


1499 


trr 


- 


1,702 


- 


.1.701 




Intensity (nA) 


1,7 


3,1 


1.4 


3,4- 


5 "C %o mesurde 


-30,97 


-24,58 


-30,42 


-23,87 


5 "C %•> comg6e 




-21,62 


- 


-20,84 





Fraction F2flC6tosV 














Blanc urinaire 




Echantillon 






SI 


Etio 


Andre 


SI 


Etio 


Andro 


Nom du fichier 


2104Blu2F2 


2104Blu2F2 


2104Blu2F2 


■ 2104865F2 


2M)4865F2 


2104865F2 


tr(s) 


881 


1250 


1277 


881 


1253 


1277 


trr 


- 


1,419 


1,449 


- 


1,422 


1,450 


Intensity (nA) 


2.4 


3,5 


4,0 


3.5 -■ 


5,2 


3.3 


5 "C %o mesurte 


-30,44 


-25,53 


-24,77 


-30,69 


-24,73 


-23,67 


5 "C %> corrigte 


- 


-22,67 


-21,83 


- 


-21,79 


-20,62 



Fraction F3 fPiols) 







Blanc 


urinaire 






SI 


Sp Adiol 


5a Adiol 


SpPdiol 


Nom du fichier 


2104Blu2F3 


2104Biu2F3 


2104Blu2F3 


2104Blu2F3 


tr(s) 


882 


1332 


1362 


1680 


tiT 


- 


1.510 


1,543 


1,904 


Intensite(nA) 


6.1 


7,6 


2,4 


4,2 


6 "C %o mesuree 


-30,83 


-27,55 


-28,16 


-26,82 


5"c%oCorrigee 


^ - ■ 


-22,26 


-23,00 


-21,89 





Echantillon | 




SI 


5P Adiol 


5a Adiol 


5pPdiol 


Nom du fichier 


2104865F3 


2104865F3 


- 


2104865F3 


tr(s) 


882 


1328 


- 


1673 


trr' 


- 


1,506 


- 


1.897 


Intensite (nA) 


5.0 


5,8 


- 


2,6 


6 "C%) mesuree 


-31,03 


-27,21 


- 


-25,91 


5"c^comg6e 


- 


-21,85 


- 


-20,81 



% 



LNDD 1487 



LNDD 



ENREGISTREMENT 



Codification : E-FCR-06 



Version : F 



Date : 20/09/2006 



Page : 2/2 



FICHE ©'ANALYSE / RESULTATS GC/C/IRMS 





valeur de r£f<6rence d'une population t^moin 


EchantUlon 

dans les normes 




5"C%oliaute 


5"C%obasse 


oui 


non 


llK6to6tio 


-17,58 


-26,27 


< 




lEtio 


-19,56 


-26,10 


ot 




Andro 


-18,43 


-25,02 


tl 




5p Adiol 


-18,55 


-26,97 


V 




5a Adiol 


-18,59 


-27,40 


^,„.— — 


.,--— 


SpPdioI 


-18>25 


-25,55 


Of. 







BIu 


EchantlUon | 




A%. 


A%o + 0,8%o 


A%, 


A%o - 0,8%o 


Etio - 1 1 Ketoetio 


-1,05 


-0,15 


. -0,95 


-1,75 


Andro - 11 Keto6tio 


-0,21 


1,02 


0,22 


-0,58 


5p Adiol -SpPdiol 


-0,36 


-0,24 


-1,04 


-1,84 


5a Adiol -SpPdiol 


-1,10 


- 


- 


- 



jl3 



13/' 



Seuil de positivit6 de I'AMA : 5 C%o(metabolite) - 5 C%o(compos6 endogene de reference) > 3%o 



!l3, 



5'X du compose < -28%o 
Variation maximale admissible liee i la m6thode: +U 0,8%o 

Condusion 



COPIECHmFlfe 

CONFORNEDES Derate 

gTFORMULAIRESORIGINADX 



L'analyse de I'^ehiantiUon par spectrometrie.de masse de rapport isotopique (EC31) n'indique pas 
une prise de Testosterone ou de I'un de ses preciirseurs sur la base del'absence d'appauvrissement 
isotopique significatifdes m6tabolites cetoniques et diols de la Testosterone. 

NB: La valeur isotopique du 5a-androstanediol n'a pu 6tre d6termin6e en raison de sa faible 
concentration dans rechantillon. 



Partie a remptirpar le responsable 



Date et Paraphe du responsable: 
Observations: 



^oul^^^P^^ 



Ecart(s) n° : 
Cet enregistrement estd mettre dans le dossier de confirmation 



n 



LNDD 1488 



t 









<:- 



'*.' 



- ■* ^' 

t 1, 



':! 



-^^ 


'^%8 


I'v^ 


^^^jTwffi 


»'*« 




». ^ 




^ 


s S*^ 
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# 




(ofrof 



agence fran^aise ds kitte contra le 
Oepartement des Analyses 



«caiteiTnioN<a(iiM. 

H'WWI 

roniE 
Msrowtusus 



ESSAIS vmwconucn 



Chatenay-Malabry, le 23 avril 2007 



0209 



RAPPORT D^ANALYSE No 5 



Demande d'analyse de IVSADA du 13/04/2007 



Sport: 

^preuve et lieu : 
•Date : 



USADA 

Reanalyse 

16/04/2007 



comcEsmm 

ETFORMULAIRESORIGINAUX 



R6eeption def s'> I'echantillonf sY d'urine ; 

Date : 16/04/2007 

Type de materiel : Berlinger 

Nombre d'echantillon(s) : 6 (sur 10 echantiiions re^us) 

Nombre de rapport(s} d'analyse : 5 

Reference de(s) l'4chantlllon{s) : 82S423 - 825425 - 825426 - 825427 - 993856 - 993865 



R6sultats (Cf riferentlels en vigueur ; AHA 2007) 



Date de d^but des analyses : 



16/04/2007 



Methodes d'analvses utilisees : Chromatographle gazeuse couplde h la spectrom^trie de masse et 
chromatographie gazeuse coupl^e S la spectrometrle de masse de rapport isotoplque. ■ 

Conclusions : L'analvst* nar sn^ rtrometrie de masse de raooort isotoniaufl 

n'lndiqu e pas u ne nrise de Tesfrosterone ou de I'lih de ses 
precurseurs sur la base de I'absenre .diappauvri ssement 
isotnpique sionifiratif des mp»tahblites r6t-h niaties ef di als de la 
Testosterone - 



NB 



Echantilloh n* 993865 : la valeur isotopique du 5a-androstanediol n'a pas pu Stre 
d^termlnee en raison d.e sa falble concentration dans I'^chantillon. 



Destlnataire ; 

- USADA - T. Tygart (1330 quail lake loop - suite 260 Colorado Springs - CO 80906 - USA) 
Coole ; 

- Union Cycliste InternaUonale - A. GRIPPER (CH 1860 AIGLE - SUISSE) 




Is laboratolre n'est pas respohsabie du pr£l6veinent des 4chantillons. La reproduction de ce rapport d'analyse n'est autoiisee que (7(7 
sous sa Forme integrate. II est confidentielet comporte 1 page(s). Xa 
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